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Glosario

Ácido Agotado: Se refiere al ácido que debe ser renovado en el proceso de decapado por la
disminución de su concentración, debido al aumento de los niveles del hierro, zinc y otros metales
en la disolución lo que hace que pierda su efectividad. (Samaniego, 2006)
Acidez: Capacidad de una solución acuosa para reaccionar con iones hidroxilo. Se mide
cuantitativamente por titulación con una solución alcalina normalizada y se expresa usualmente
en términos de mg/l como carbonato de calcio. (UNAD, 2014)
Aguas de formación o Agua salobre: Es el agua presente en los yacimientos petroleros, ya
sea emulsionada con el crudo o no, y sus características dependen de la naturaleza químicas de
las formaciones geológicas. (Aramburo & Aldana, Investigacion orientada hacia el analisis y
tratamientos de aguas de formaciòn en los pozos petroleros , 2011)
Aguas fósiles: son aguas que han estado fuera del contacto con la atmósfera por un largo
período del tiempo geológico. (Guevara Vallejo, 2007)
Análisis de varianza: Método para analizar la varianza de población que permite hacer pruebas
de hipótesis acerca de medias de poblaciones. (Pineda Ayala, 2008)
ANOVA: Es una técnica utilizadas en los análisis de los datos de los diseños experimental, que
permite construir modelos estadísticos para el análisis de los datos experimentales cuyo valor ha
sido constatado en muy diversas circunstancias. Básicamente es un procedimiento que permite
dividir la varianza de la variable dependiente en dos o más componentes, cada uno de los cuales
puede ser atribuido a una fuente (variable o factor) identificable. (Tamayo, 2014)
Batch: término inglés que se traduce por los términos 'por lotes', 'conjunto' o 'grupo'.
Característica típica de ciertos procesos, que indica una serie de tareas que se ejecutan de forma
sucesiva y se consideran como una unidad. (González, 2014)
Coagulante: Sustancias químicas que inducen el aglutinamiento de las partículas muy finas,
ocasionando la formación de partículas más grandes y pesadas. (UNAD, 2014)

11

Coagulación: Es el tratamiento del agua mediante coagulantes que tiene por objeto agrupar y
desestabilizar las partículas (coloides) para la formación de aglomeraciones visibles (flocs), para
facilitar su posterior separación del agua. (Gomella & Guerree, 1977)
Coloides: Sólidos muy pequeños, finamente divididos (que no se disuelven) que permanecen
dispersos en un líquido por largo tiempo debido a su pequeño tamaño y carga eléctrica. (EPA,
2014)
Decapado: Es la acción de sumergir una pieza metálica en un baño ácido con el fin de disolver
la película de óxido, así como cascarilla y escamas. (Metalplace Galvanizing, 2002)
Demanda bioquímica de oxígeno (DQO): Es una medida de la cantidad de oxígeno consumida
en los procesos biológicos que descomponen materia orgánica en agua. (EPA, 2014)
Ensayo de tratabilidad: Estudios efectuados a nivel de laboratorio o de planta piloto, a una
fuente de abastecimiento específica, para establecer el potencial de aplicación de un proceso de
tratamiento (UPME, 2014)
Error tipo I: Error que se comete al no rechazar la hipótesis nula cuando esta es verdadera.
(Pineda Ayala, 2008)
Flóculo o Floc: Un grupo de sólidos formados en aguas residuales por acción biológica o
química. (EPA, 2014)
Floculación: La aglomeración de las partículas desestabilizadas en microflóculos para luego
formar partículas con peso específico superior al del agua llamados flóculos. (Restrepo, 2009)
Galvanotécnia: es una técnica que consiste en la transformación de una superficie que puede
ser o no metálica mediante un recubrimiento metálico. (MinAmbiente & FUNDES, 2014)
Hipótesis Alternativa: Afirmación que equivale a la negación de la hipótesis nula; se denota con
HI (Pineda Ayala, 2008)
Hipótesis nula: Aseveración acerca de alguna característica de población, que por lo regular
implica la ausencia de una diferencia; se denota con H0 (Pineda Ayala, 2008)
Intervalo de confianza: Rango de valores empleado para estimar algún parámetro de población
con un nivel de confianza especifico. (Pineda Ayala, 2008)
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Mezcla rápida: Agitación violenta para producir dispersión instantánea de un producto químico
en la masa de agua. (UNAD, 2014)
Metales pesados: Elementos metálicos con pesos atómicos altos (por ejemplo: mercurio, cromo,
cadmio, arsénico y plomo); pueden ser nocivos a los seres vivientes en pequeñas
concentraciones y tienden a acumularse en la cadena alimenticia. (EPA, 2014)
Nivel de Confianza: Probabilidad de que un parámetro de población esté contenido en un
intervalo de confianza particular. (Pineda Ayala, 2008)
Nivel de significancia: Probabilidad de cometer un error tipo I (no rechazar la hipótesis nula
cuando es verdadera) al realizar una prueba de hipótesis. (Pineda Ayala, 2008)
pH: Logaritmo, con signo negativo, de la concentración de iones hidrógeno, en moles por litro.
(UNAD, 2014)
Prueba de jarras: Ensayo de laboratorio que simula las condiciones en que se realizan los
procesos de oxidación química, coagulación, floculación y sedimentación en la planta. (UNAD,
2014)
Reúso: aprovechamiento de un efluente antes o en vez de su vertido. (EPA, 2014)
Residuo Peligroso: Es aquel residuo o desecho que por sus características corrosivas,
reactivas, explosivas, tóxicas, inflamables, infecciosas o radiactivas puede causar riesgo o daño
para la salud humana y el ambiente. Así mismo, se considera residuo o desecho peligroso los
envases, empaques y embalajes que hayan estado en contacto con ellos. (DECRETO 4741,
2005)
Sumersión: Es inmersión total hasta quedar el cuerpo cubierto por el líquido. (Diccionario Manual
de Sinónimos y Antónimos de la Lengua Española, 2007)
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Resumen

El avance económico e industrial del país ha generado la necesidad de alternativas para el control
y mitigación de los impactos ambientales creados por el sector de la Galvanotecnia, el objetivo
del presente trabajo es evaluar el ácido agotado proveniente del proceso de decapado para
piezas metálicas como coagulante para el tratamiento de aguas residuales de la industria
petrolera.
Para el desarrollo del proyecto se utilizó una metodología de Investigación científica y empírica,
del tipo experimental de laboratorio, mediante 3 fases. La primera consistió en la recolección,
caracterización y estandarización del ácido agotado y del agua residual de la industria petrolera,
la segunda fase fue la experimentación y evaluación del desempeño del coagulante a través del
ensayo de jarras, además de la selección de las tres mejores jarras para el análisis del contenido
de metales pesados en el lodo y el sobrenadante y por último la tercera fue el análisis estadístico
de los resultados obtenidos a través del análisis de varianza ANOVA con ayuda del software
Minitab 16.0.
Los resultados obtenidos fueron la caracterización inicial del ácido agotado y del agua residual
de la industria petrolera, la estandarización de los contenidos de hierro, cloruros y densidad del
ácido agotado a un pH de 0,5, se determinaron los pH y las dosificaciones en los que mejor
funcionaba el coagulante, además se analizaron estadísticamente mediante ANOVA los
resultados de DQO, por último se determinó y comparo el contenido de metales presentes en
las mejores jarras 3 con los máximos permitidos en el decreto 1594 de 1984.Como conclusión:
el ácido agotado funciona para el tratamiento del agua residual de la industria petrolera
contribuyendo en la disminución de la turbiedad, pH, DQO y sólidos hasta valores inferiores a los
exigidos por la normatividad ambiental, sin embargo contribuye con el aumento de los contenidos
de metales iniciales del agua residual de la industria petrolera por lo que se aconseja tener
cuidado en su dosificación en este tipo de aguas residuales.
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Abstract

Economic and industrial progress of the country has generated the need for control and mitigate
the environmental impact of the generated subproducts. The objective of this work is to evaluate
the exhausted acid from the process of scaling of metal parts as a coagulant for the treatment of
wastewater

from

the

oil

industry.

The project was developed using a 3 phase scientific research through experimental laboratory.
The first consisted of the collection, characterization and standardization of the exhausted acid
and the residual water from the oil industry; The second phase was the experimentation and
performance evaluation of the coagulant through trials of jars, in addition the three best jars heavy
metal content in the sludge and supernatant were analyzed; and the third phase was the statistical
analysis of the results through ANOVA using the Minitab 16.0 software.
The results were the initial characterization the exhausted acid and residual water in the oil
industry, the standardization of the content of iron, chloride and density at pH 0.5, were
determined the pH and dosages worked best the coagulant and the results of BOD were
statistically analyzed by ANOVA, finally determined and compared the content of metals in the
three best jars allowed maximum in the decree 1594 of 1984. As conclusion: the exhausted acid
works to treat wastewater from the oil industry contributing to the decrease in turbidity, pH, BOD
and solids to levels below those required by environmental regulations values, however
contributes to the increase in initial metal content wastewater from the oil industry so its use is
advisable to be careful in dosing in this type of wastewater.
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Introducción

La industria de galvanizado genera grandes volúmenes de ácido agotado producto del proceso
de decapado, el cual contiene gran variedad de metales potencialmente peligrosos y
aprovechables, por esta razón se genera la necesidad de encontrar alternativas viables para su
uso, puesto que esta gran cantidad de volumen genera grandes costos para su disposición final
además de generarse un desaprovechamiento al disponerse sin ningún estudio de viabilidad
para su reutilización debido a los contenidos de metales y características propias, a partir de ello
surge la hipótesis de que el alto contenido de hierro presente contribuirá en el tratamiento de
aguas residuales de la industria petrolera como una alternativa de coagulante, además de
convertirse en una fuente de ingresos en lugar de un residuo peligroso, sin embargo es necesaria
la experimentación y la determinación de la influencia del ácido agotado en los contenidos de
metales finales presentes en el agua residual, pues debe estar sujeta al cumplimiento de la
legislación ambiental.
Para el presente trabajo se entiende por agua residual de industria petrolera el agua de
formación. Esta agua proviene de los yacimientos petroleros, ya sea emulsionada con el crudo o
no y sus características dependen de la naturaleza química de las formaciones geológicas. Este
tipo de agua debe tratarse mediante procesos fisicoquímicos para que al disponerse finalmente
no cause un impacto negativo al medio.
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Justificación

Por el incremento de la demanda de recursos naturales y de combustibles fósiles generados con
el avance económico e industrial del país, se ha incrementado la necesidad de implementar
nuevas tecnologías para el control y mitigación de los impactos ambientales, este es el caso de
la industria de transformados de piezas metálicas quienes generan grandes volúmenes de ácido
agotado producto del proceso de decapado, el cual genera un alto costo para su disposición final
además de generarse un desaprovechamiento del contenido de hierro presente, es por esto que
se realiza la evaluación y análisis de la efectividad de este residuo como coagulante en el
tratamiento del agua residual de la industria petrolera generada en el proceso de extracción del
petróleo, cuya naturaleza ácida y salobre representa una gran problemática ambiental, la cual
varía de acuerdo a su salinidad, origen, comportamiento isotópico, concentración y origen de los
constituyentes disueltos.

Dada la anterior problemática, a través de este proyecto se busca investigar e implementar
alternativas de manejo de residuos provenientes de industrias que son partícipes de las
problemáticas ambientales del país. Es decir, el proyecto busca fortalecer la posibilidad de la
reutilización de aguas residuales del proceso de decapado de piezas metálicas en el tratamiento
de aguas residuales industriales, para contribuir con el desarrollo social y fortalecimiento de las
acciones para la preservación y mitigación de los impactos ambientales generados en los
recursos naturales en especial a los cuerpos de agua.

17

Objetivos

Objetivo general

Evaluar el ácido agotado proveniente del proceso de decapado para piezas metálicas como
coagulante en aguas residuales de la industria petrolera.

Objetivos específicos
1. Establecer los requerimientos de densidad, cloruros y contenido de hierro en el ácido agotado
que hagan posible su utilización como coagulante en el agua residual de la industria petrolera.
2. Evaluar la efectividad del residuo de decapado como coagulante en aguas residuales de la
industria petrolera empleando el ensayo de jarras.
3. Determinar el contenido de metales presentes en el lodo y en el agua tratada para diferentes
dosificaciones de coagulante y valores de pH.
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1. Marco Referencial

Es importante conocer los aspectos básicos y fundamentales relacionados con el proyecto, por
esta razón se desarrollaron diferentes consultas de fuentes bibliográficas. A continuación se

expone la información más relevante para la comprensión y desarrollo de este proyecto.
1.1. Marco geográfico
1.1.1. Polyuprotec.
Polyuprotec S.A. es una empresa que cuenta con 8.600 m2 en la Planta de Bogotá y 30.000 m2
en la Planta Barranquilla; con un amplio reconocimiento en los sectores Eléctrico, Industrial y de
las Telecomunicaciones a nivel nacional e internacional, con equipos de última generación y un
recurso humano de más de 200 personas, su actividad económica es la fabricación de cualquier
tipo de estructura metálica, herrajes y accesorios eléctricos, servicio de galvanizado en caliente
y comercialización de productos en general dentro de la industria metalmecánica colombiana.
(Polyuprotec, 2014)
Figura 1 Ubicación planta Bogotá Polyuprotect

POLYUPROTECT S. A

Fuente: Google Maps, 2014

1.1.2. Lugar toma de muestra agua residual de la industria petrolera.
El departamento de Casanare se ubica al nororiente del país entre los departamentos de Arauca,
Vichada, Meta y Boyacá. Por el norte y el oriente, limita con el río Casanare, por el sur y el oriente
con el río Meta y por el nororiente con la cordillera occidental. Abarca una superficie de 44.649
kilómetros cuadrados, correspondientes al 10% del total de la región de la Orinoquía y al 4% del
territorio nacional; está conformado por 19 municipios. (Rincon & Valderrama, 2007)
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Figura 2 Plano departamento de Casanare con sus límites y sus principales ciudades

Fuente: Evaluación de la cartografía turística disponible en internet en Colombia (2012), Valero Manuel
Disponible en http://www.ub.edu/geocrit/aracne/aracne-172.htm

El departamento de Casanare ha experimentado una profunda transformación en su estructura
económica, pasando de ser una economía agrícola a ser una economía dependiente del petróleo
(Rincon & Valderrama, 2007) debido al incremento de finanzas públicas debido a las regalías
transferidas por esta actividad económica. La cual se inició con la explotación de los pozos Gloria
(9 en total) en la vereda de Tesoro Bubuy, para ser continuada en el piedemonte con los pozos
de Cupiagua y Cusiana 32 locaciones (52 Pozos) y 5 Áreas de posibles intervenciones futuras
por parte de las compañías Triton – British Petroleum – Ecopetrol (Esquema de Ordenamiento
Territorial, 2000-2010)

Figura 3 Ubicación lugar toma de muestra de agua residual de la industria petrolera entre los
municipios de Aguazul Casanare y Maní Casanare

Fuente: Google Earth, 2014
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1.2. Marco teórico
La investigación bibliográfica tiene por objetivo conocer el estado actual en que se encuentra el
tema en estudio, acotando y delimitando los conceptos e información vital para el desarrollo del
mismo. A continuación se expone la información más relevante para el desarrollo del

proyecto.
1.2.1. Proceso general de Galvanizado.
El galvanizado se utiliza para proteger el acero de la corrosión. El recubrimiento protector se
produce al sumergir productos de acero en un baño de zinc fundido. La película de zinc que se
forma sobre el acero lo protege de dos maneras, protección de barrera y protección galvánica. A
continuación se muestra en la Figura 4 un esquema general del proceso de galvanizado. (El
Nervión S.A de C.V, 2014)

Figura 4 Esquema del proceso general galvanizado

Fuente: http://www.lamigal.com/galvanizado-caliente/acero-galvanizado.html

1.2.1.1.

Decapado

Decapar una pieza metálica es eliminar los óxidos superficiales de la misma por un ataque ácido,
(Gailayman & Farkas, 1980) los ácidos comúnmente utilizados son el sulfúrico o el clorhídrico
(para el caso de Polyuprotect se emplea el acido clorhídrico) (Sato. J. et. al, 1985).
A medida que se van decapando las piezas se va reduciendo la concentración de ácido y va
aumentando la concentración de metales disueltos. Por consiguiente, la velocidad de decapado
disminuye hasta un punto en el que el baño se considera agotado y ha de sustituirse por uno
nuevo. Estas disoluciones agotadas de decapados son consideradas, por su volumen y
composición, como uno los residuos industriales más tóxicos y peligrosos. (Viceconsejeria de
Medio Ambiente Gobierno Vasco, 1993)
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1.2.2. Proceso productivo Polyuprotect.

Figura 5 Diagrama de flujo decisional del proceso productivo de Polyuprotec S. A

Fuente: Coordinación Química – ambiental Polyuprotect S.A.
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A continuación se explica en el mismo orden de la Figura 5 las diferentes operaciones que
intervienen en el proceso productivo de Polyuprotec S. A:
1.2.2.1.

Recepción y Descargue del material

Para iniciar el proceso se lleva a la planta el material que desea galvanizar, el cual es ingresado en
vehículos acondicionados para el transporte dependiendo de las dimensiones y formas del material.
Los vehículos son pesados en una báscula camionera, revisando a la salida el peso en lleno y vacío
para saber cuánto material entra y sale.
Una vez ingresado el material a la planta es descargado y acomodado para su posterior inspección
de cumplimiento del diseño y fabricación del material para llevar a cabo el proceso de galvanizado
adecuadamente. La planta de Bogotá cuenta con una capacidad de producción de 1500 ton/mes.
1.2.2.2.

Determinación de las condiciones óptimas para galvanizar

Se realiza la inspección de impurezas que pueda contener el material como lo son:
 Pintura
 Calamina
 Etiquetas
 Escoria de soldadura
 Cualquier otro tipo de contaminación que impida la formación de la capa de
galvanizado.
De ser encontrado algún tipo de impureza en el material se acondiciona el material.
1.2.2.3.

Amarrado o alistamiento del material

Los elementos a galvanizar amarrados y luego son colocados en gancheras o dispositivos
de sujeción que facilitan el transporte y la inmersión de piezas. Esta labor se realiza
principalmente de forma manual, apoyado por uso de cortafríos y otros accesorios de
amarre. Se movilizan mediante al uso de puente grúa.
1.2.2.4.

Desengrasado

Proceso en el cual se retira de las piezas, la grasa y aceites que quedan como resultado de
los trabajos de mecanizado, durante la fabricación de las mismas. El desengrase se hace
por medio de un compuesto químico llamado Hidronet, el cual es un Desengrasante químico
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que opera a pH ácido, este debe alcanzar un valor máximo de pH de 2 y 3. Cuando este
llega a un pH de 3, ya no hace un proceso de desengrasado bien y lo que se procede hacer
es adicionar más Hidronet para que baje el pH. Luego se movilizan mediante el uso de
puente grúa.
1.2.2.5.

Decapado

Los elementos a galvanizar son ingresados al proceso, mediante la sumersión en uno de los
tanques de ácido; estos tanques contienen ácido clorhídrico, el cual llega con una
concentración del 33% y este es bajado a un rango entre el 15 y 17% en volumen de ácido,
mediante la aplicación de agua de enjuague. Con el fin de retirar y eliminar impurezas para
generar la limpieza de su superficie.
A medida que transcurre el proceso va aumentando la concentración de hierro y metales,
mientras disminuye la concentración de ácido, manteniéndose constante la concentración
de cloruro, por lo que es necesario realizar adiciones periódicas de ácido para mantenerla.
Así mismo, será necesario reponer las pérdidas producidas tanto por evaporación como por
arrastre de las piezas, compensándose estas pérdidas mediante la adición de agua. Este
sistema puede mantenerse así hasta que se alcanza el límite de densidad de (1.25 g/L),
limite en el cual el baño de decapado estará agotado y será necesaria su renovación.
(Samaniego Peña, 2006)
1.2.2.6.

Enjuagado

Los elementos a galvanizar son inmersos en agua para eliminar los residuos de los químicos
del proceso anterior. Se movilizan mediante al uso de puente grúa.
1.2.2.7.

Salado (Fluxado)

Los elementos a galvanizar son inmersos en soluciones a base de sales, con el objeto de
prepararlo y protegerlo de la formación de óxidos en el material evitando su corrosión durante
el proceso de secado. Estas sales están compuestas de una solución de cloruros de Cinc y
amonio, además de proporcionarse una película con un producto comercial llamado flux o
Film Flux en agua.
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Para minimizar el riesgo de salpicaduras con el producto en líquido, debe realizarse la
inmersión de forma lenta, evitando que el material movilizado caiga bruscamente dentro de
la solución.
1.2.2.8.

Secado o Inmersión en el Horno

El tiempo de inmersión es variable, generando reacciones dentro de la cuba, más rápida o
lentamente, al finalizar la reacción se generan vapores, los cuales indican que la interfase
hierro-Cinc se ha formado y que el material debe ser sacado del baño. Este proceso dura
entre (1) uno y máximo cinco (5) minutos, dependiendo del tipo de pieza, si se requiere
repetir el proceso se deben esperar aproximadamente 30 minutos.
Se generan emisiones térmicas y de vapores cuando se sumergen piezas en el baño de zinc
para que sean galvanizadas, sin embargo el proceso no genera emisiones de forma
continua, funciona por batch y no se puede modificar su sistema de operación.
1.2.2.9.

Recubrimiento con zinc

Se realiza la inmersión de los elementos en el baño de Zinc fundido, el cual se encuentra a
una temperatura aproximada de 450º C. La movilización se realiza apoyada por el puente
grúa del horno.
Para minimizar el riesgo de salpicaduras con el producto en líquido, debe realizarse la
inmersión de forma lenta, evitando que el material movilizado caiga bruscamente dentro del
metal fundido de manera repentina o desde una altura considerable.
El zinc fundido puede contener otros metales, bien sea porque ya estén presentes en el zinc
como impurezas o porque hayan sido añadidos directamente al baño como material de
aleación. Las principales impurezas que pueden encontrarse, son hierro, plomo, aluminio,
magnesio, níquel, cobre y cadmio.
1.2.2.10. Enfriamiento y Pesado
Los elementos ya galvanizados son inmersos en agua fría, con el objetivo de bajar la
temperatura del material y poder realizar la manipulación por parte de los operarios, al
momento de retirar el material del tanque hacia el área de calidad este es pesado en la
báscula.
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1.2.2.11. Inspección y ensayos:
Se efectúa la inspección y control de calidad del producto terminado mediante el método
visual, en donde si encuentran partes desnudas del material, realizan el recubrimiento con
galvanizado en frío (pintura) y posteriormente la medición del espesor de la capa de zinc
mediante un calibrador magnético de espesores, algunas fallas producidas aceptables y no
aceptables después del proceso de galvanizado se mencionan a continuación:
Tabla 1 Algunos tipos de fallas aceptables y no aceptables que se pueden producir al
terminar el proceso de galvanizado
Tipos de fallas en
el recubrimiento
aceptables
Recubrimiento en
gris opaco

Manchas de oxido

Aspereza en
general

Grumos

Manchas de flux

Puntos
descubiertos

Retoque de
revestimiento
dañado

Causas

Aceptable/
No
aceptable

La causa de este aspecto es la distribución de hierro
para formar fases de la aleación Fe-Zn en la superficie
del recubrimiento.

Aceptable

Los depósitos de polvo de hierro y acero de otras operaciones
o fuentes sobre la superficie galvanizada.
Residuos de limpieza en soldaduras
Óxido en zonas soldadas después del galvanizado y dejadas
sin protección o protección inadecuada.
Debido a la formación irregular de capas de Fe-Zn y Zn puro,
debido a la composición química de la superficie de acero o el
estado superficial de la pieza.
La rugosidad originada en el proceso de galvanización se
debe al exceso de extracción, la inmersión por tiempo
prolongado en el tanque de galvanizado o la alta temperatura
del zinc fundido.
Depósitos de diversos tipos, formas y dimensiones que
forman parte de la capa de zinc. Los grumos se forman
cuando las impurezas del baño de zinc, se fijan en la superficie
de la pieza con zinc en el momento de su retirada de la
bañera.
En ocasiones el flux se puede unir a la superficie de la pieza
y causar manchas de negro en el recubrimiento, sin embargo
no justifican el rechazo, debido a que el recubrimiento de zinc
se mantiene intacto.
Debido a la acción de sacrificio del zinc, las fallas pequeñas
de 8mm², son protegidas y ejercen poco efecto sobre la vida
del recubrimiento. Grandes áreas descubiertas son
generalmente el resultado de procesos defectuosos y deben
ser rechazados.
Los defectos que no excedan del 0,5% de la superficie pueden
ser retocados por metalización (protección térmica) o por la
protección de pintura ricas en zinc.

Aceptable

Aceptable

Aceptable/
No
aceptable

Aceptable

Aceptable/
No
aceptable

Aceptable

Fuente: Blog Galvanizado Disponible en: galvanizadoencaliente.wordpress.com
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De presentarse alguna falla no aceptable mencionada en el cuadro anterior, se rechaza el
producto y se reprocesa el material.
1.2.2.12. Reproceso de material
Reproceso inicia desde el decapado, aplicando de nuevo ácido, y las razones por las cuales
se debe volver hacer este proceso son porque en el momento de la inspección se encuentran
muchas zonas desnudas dentro de la pieza o en el ensayo de calidad al medir el espesor de
zinc, no cumple con las especificaciones del cliente.
Una de las causas de las variaciones en la composición normal de los baños de decapado
agotados es el reproceso de material, pues se aumentan e incorporan contenidos de cloruros
de hierro, zinc y diferentes metales pesados disueltos en el ácido.
1.2.2.13. Terminado
Se realiza la optimización del aspecto superficial y de acabado de las piezas, haciendo una
revisión del material e identificando las áreas defectuosas, corrigiéndolas con la aplicación
de galvanizado en frío.
1.2.2.14. Cargado y despacho del material
Una vez se aprueban todas las inspecciones y se corrigen las áreas defectuosas que puedan
tener las piezas, las piezas o material galvanizado se carga en vehículos acondicionados y
se despachan a los clientes.
1.2.3. Explotación del petróleo.
La palabra petróleo significa “Aceite de piedra” o “Aceite de roca” y por tal nombre se
entiende la mezcla de hidrocarburos saturados en estado sólido, líquido o gaseoso que se
encuentran en yacimientos naturales. (Gálvez , M; López, B; Vian Ortuño, A, 2006)
El petróleo, tal como se encuentra en las profundidades de la tierra, no tiene prácticamente
ninguna utilidad. El inestimable valor que posee lo va adquiriendo a través de las fases de
su explotación industrial, que se ilustran a continuación en la Figura 6:
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Figura 6 Proceso de explotación industrial de yacimientos petroleros
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Fuente: Introducción a la química industrial, El petróleo y el Gas natural materias primas para la industria química, Gálvez M., López B.
Diagramado por: Autoras
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Uno de los problemas más significativos durante la extracción de petróleo, es el agua salobre
presente en los yacimientos petroleros y que sale a la superficie asociada con el crudo. Es
conocida también como agua de formación, y representa uno de los problemas que con
mayor dificultad enfrenta la industria petrolera. (Wills, 2000)
A continuación se explica con mayor detalle las propiedades y origen del agua de formación:
1.2.3.1.

Aguas de formación

El agua de formación puede ser considerado como un término colectivo para referirse a
diferentes tipos de aguas subterráneas que pueden ser coproducidas con el petróleo y el
gas, los factores que condicionan la composición química del agua presente en las
formaciones son múltiples, entre ellos cabe citar: naturaleza y disposición espacial de los
materiales, superficie y duración del contacto, la temperatura que oscila entre los 32 y 72 °C
cuando sale a la superficie, (Bravo, 2007) la presión, la existencia de gases y grado de
saturación del agua en relación con las distintas substancias incorporables, (Alvez, 2007)
debido a que el agua es un disolvente universal y con el tiempo que permanece en esas
condiciones, disuelve las sales y mantiene los diferentes iones que la conforman en un
equilibrio químico. (Aramburo & Aldana, Investigación orientada hacia el análisis y
tratamiento de aguas de formación en los pozos petroleros, 2011) (Alvez, 2007).

En base a las características de formación, se clasifican como aguas fósiles y meteóricas.
También se han establecido patrones de comportamiento de diferentes cuerpos de agua en
función de las proporciones de concentración de las especies mayoritarias (Cl-, SO4-2, HCO3, Na+, Ca2+ y Mg2+), la manera más común de clasificarlas es de acuerdo a su salinidad, la
cual se define como la cantidad de sólidos disueltos totales (SDT) en una solución,
generalmente reportada en miligramos por litro (mg/l), (Guevara Vallejo, 2007) esto ha
permitido establecer los sistemas de clasificación de acuerdo a su movimiento en el
subsuelo; aguas en condiciones hidrostáticas, o de origen fósil, y aguas hidrodinámicas o de
origen meteórico, (Alvez, 2007).
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Figura 7 Diagrama esquemático generalizado de un modelo conceptual del origen,
migración y acumulación de aguas de formación e hidrocarburos en yacimientos
petroleros.

Fuente: Méndez Ortíz, B., Geoquímica e isotopía de aguas de formación (salmueras petroleras) de
campos mesozoicos de la cuenca del sureste de México: implicación en su origen, evolución e
interacción agua-roca en yacimientos petroleros, 2007

1.2.4. Coagulación.
La coagulación puede entenderse como la desestabilización eléctrica de algunas partículas
mediante la adición de sustancias químicas (coagulantes). Esta operación se efectúa en
unidades y tanques de mezcla rápida, en los cuales el agua se somete a agitación muy
intensa para formar una solución homogénea de los coagulantes con el agua en el menor
tiempo posible (Rodríguez, 1995) (Restrepo, 2009)

Este proceso se usa para:
 Remoción de color verdadero y aparente, turbiedad orgánica o inorgánica que no se
puede sedimentar rápidamente.
 Eliminación de bacteria, virus y organismos patógenos susceptibles de ser separados
por coagulación.
 Eliminación de sustancias productoras de sabor y olor, en algunos casos de
precipitados químicos suspendidos en otros.

1.2.4.1.

Teoría de la Coagulación

La turbidez y el color son dos características indeseables en las aguas. Ambas suelen ser
causadas por partículas coloidales. En cualquier sistema sólido- liquido, se pueden distinguir
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en orden de magnitud diversos tipos de partículas, como se muestra en la Figura 7 (Aguilar,
Sáez, Lloréns, Soler, & Ortuño, 2002)
Figura 8 Clasificaciones de las dispersiones según el tamaño de las partículas

Fuente: Tratamiento Fisicoquímico de aguas residuales, Aguilar M., Sáez J., Lloréns M., Soler A.,
Ortuño J., 2002.

La coagulación consiste en la neutralización de las cargas superficiales mediante adición de
electrólitos. La formación de aglomeraciones de materia visibles (flóculos) va precedida de
una fase de destrucción de la estabilidad de las partículas coloidales, (Gomella & Guerree,
1977) para facilitar su posterior precipitación mediante la adición de un electrolito de carga
opuesta a la de las partículas coloidales, y además el efecto aumenta marcadamente con el
número de cargas que lleva el electrolito. (Walter & Weber, 2003)
1.2.5. Ensayo de jarras.
La coagulación química y la dosificación apropiada de reactivos deben ser seleccionadas
por la simulación del paso de clarificación en un laboratorio a escala, la Prueba de Jarras es
la que mejor simula la química de la clarificación (Restrepo, 2009).
El ensayo consiste en colocar agua residual en vasos de precipitado y añadir,
progresivamente, diferentes cantidades de coagulante. Se somete el juego de vasos “Jarras”
a una agitación rápida para homogenizar el medio, posteriormente

se somete a una

agitación lenta para favorecer la formación del flóculo. Pasado cierto tiempo, se dejan los
vasos en reposo y se analiza tanto el sobrenadante como los lodos producidos. (Restrepo,
2009)
Mediante estos ensayos es posible determinar el coagulante o floculante optimo, mezclado
necesario, pH óptimo, dosis óptima para obtener un Floc de las mejores características.
(Jiménez Cisneros, 2001)
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Figura 9 Equipo prueba de Jarras para ensayos de coagulación-floculación.

Fuente: Agitador para prueba de jarras, Comercializadora LABEQUIM S.A, Disponible en:
http://www.labequim.com.mx/html/AGITADORESENGENERAL.htm

1.2.6. Selección de un coagulante.
La selección del tipo óptimo de coagulante, así como su dosificación, deben determinarse
experimentalmente para cualquier tipo de agua o agua residual. (Walter & Weber, 2003) El
diseño e interpretación de los experimentos de desestabilización requiere un poco de arte,
pero las teorías de desestabilización pueden aprovecharse para sugerir parámetros que
puedan influir sobre la eficacia de un coagulante, como lo son el pH y la alcalinidad del agua
pues los coagulantes operan de dos formas distintas, una de ellas caracterizada por una
estequiometria y la segunda en la cual la dosificación de coagulante disminuye al aumentar
la turbidez. (Walter & Weber, 2003) En la Tabla 2 se enuncian los coagulantes más
comunes:
Tabla 2 Coagulantes más comunes
Coagulante
Sulfato de aluminio

Fórmula
(SO4)2Al2 14H2O

Sulfato férrico
Sulfato ferroso

(SO4)3Fe2 3H2O
SO4 Fe 6H2O

Cloruro férrico 40%

Cl3Fe6H2O

Dosis (ppm)
Potable :30-150
Residual:100-300
Potable 20-60
Potable:20-60
Residual:200-400
Potable: 5-150
Residual: 100-500
Residual: 100-800
Potable: 15-100

Cal
Ca OH2
Policloruro aluminio
Cl3n-m(OH)mAln
Poliaminas sol 1%
Peso mol <100000
Fuente: Tratamiento de aguas industriales: Aguas de proceso y residuales, Rigola M. pág. 5
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A continuación se explican los coagulantes más utilizados junto con sus presentaciones comerciales y reacciones químicas:
Tabla 3 Coagulantes más utilizados para tratamiento de aguas
Forma de
presentación

Reacción

Tratamiento de
aguas

Polvo y líquido

Al+++ + 3OH- = [Al (OH)3]+
Al (OH)3 + iones positivos = [Al (OH)3]+

Tratamiento de
Aguas

Sólida

Sulfato ferroso

Plantas donde se
requiere de
percloración

Sólida y gaseosa

Sulfato ferroso
y cloro

Tratamiento de
aguas residuales
que en aguas para
consumo

Sólida o liquida

Nombre de
coagulante
Sulfato de
aluminio

Cloruro férrico

Sulfato férrico

Aluminato de
Sodio

Fórmula química

Uso

Al2 (SO4)3 14 H2O
FeSO4* 7H2O

𝐹𝑒𝑆𝑂4 ∗ 7𝐻2 𝑂 + 𝐶𝑙2

2𝐹𝑒𝐶𝑙3

𝐹𝑒2 (𝑆𝑂4 )3

𝑁𝑎𝐴𝑙𝑂2

Tratamiento de
aguas con alto
contenido de
manganeso.
Tratamiento de
aguas coloreadas
blandas

𝐹𝑒𝑆𝑂4 ∗ 7𝐻2 𝑂 + 𝐶𝑎 (𝐻𝐶𝑂3 )2 = 𝐹𝑒(𝐻𝐶𝑂3 )2 + 𝐶𝑎𝑆𝑂4 + 7𝐻2 𝑂

3𝐹𝑒𝑆𝑂4 ∗ 7𝐻2 𝑂 + 1,5𝐶𝑙2 = 𝐹𝑒2 (𝑆𝑂4 )3 + 𝐹𝑒𝐶𝑙3 + 21𝐻2 𝑂
2𝐹𝑒𝐶𝑙3 + 3𝐶𝑎(𝐻𝐶𝑂3 )2 = 2𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ + 3𝐶𝑎𝐶𝑙2 + 6𝐶𝑂2
2𝐹𝑒𝐶𝑙3 + 3𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 = 2𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ + 3𝐶𝑎𝐶𝑙2
Cristalina o
liquido

𝐹𝑒2 (𝑆𝑂4 )3 + 3𝐶𝑎 (𝐻𝐶𝑂3 )2 = 2𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ + 3𝐶𝑎𝑆𝑂4 + 6𝐶𝑂2
𝐹𝑒2 (𝑆𝑂4 )3 + 3𝐶𝑎 (𝑂𝐻)2 = 2𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ + 3𝐶𝑎𝑆𝑂4

líquido o polvo

6𝑁𝑎𝐴𝑙𝑂2 + 𝐴𝑙2 (𝑆𝑂4 )3 ∗ 14𝐻2 𝑂 → 8𝐴𝑙(𝑂𝐻)3
↓ + 3𝑁𝑎2 𝑆𝑂4 + 2𝐻2 𝑂
2𝑁𝑎𝐴𝑙𝑂2 + 𝐶𝑂2 + 3𝐻2 𝑂 → 𝑁𝑎2 𝐶𝑂3 + 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 ↓

Fuente: Calidad del Agua (Romero Rojas J. A., 2002
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1.2.7. Criterios de evaluación de formación del flóculo producido.
Para realizar la evaluación de los flocs producidos se observa el tamaño del flóculo producido
y se lo evalúa cualitativamente según sus características. Su tamaño puede expresarse de
acuerdo con el índice de Willcomb Tabla 4, esta determinación es bastante subjetiva y
depende del criterio del observador, a partir de esta determinación se escoge como dosis
óptima la de la jarra que produce una partícula más grande, aunque no siempre el mayor
tamaño de partículas produce la mayor velocidad de asentamiento aparente y que deje ver
el agua más cristalina entre los flóculos. (CEPIS/OPS, 2004)
Tabla 4 Índice de floculación de Willcomb
Número
del índice
0
2
4
6
8
10

Descripción
Flóculo coloidal. Ningún signo de aglutinación
Visible. Flóculo muy pequeño casi imperceptible para un observador no entrenado.
Disperso. Flóculo bien formado pero uniformemente distribuido. (Sedimenta muy
lentamente o no sedimenta).
Claro. Flóculo de tamaño relativamente grande pero que precipita con lentitud
Bueno. Flóculo que se deposita fácil pero no completamente.
Excelente. Flóculo que se deposita completamente, dejando el agua cristalina.

Fuente: Criterios para la selección de los procesos y de los parámetros óptimos de las unidades,
(CEPIS/OPS, 2004)

1.2.8. Determinación de la eficiencia.

Una de las actividades que involucra el desempeño en las plantas de tratamiento, es obtener
la máxima eficiencia de todas las unidades, es decir lograr una mejor calidad de agua con el
menor costo de operación posible. En esta determinación, intervienen aspectos técnicos y
económicos, dependiendo de las características propias de las unidades de tratamiento de
la planta, y lógicamente dependiendo de la calidad del agua inicial de la fuente. (Rios
Pignatta, 2014) A continuación se presenta la Ecuación (1) para la determinación de la
eficiencia.

%𝐸 =

𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 −𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙
𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙

34

∗ 100

(1)

1.2.9. ANOVA bifactorial.
Es una técnica estadística para analizar el efecto de dos variables independientes (factores)
sobre una variable respuesta. Es decir si entre una cierta variable numérica continua, Y,
llamada variable respuesta, y ciertas variables categóricas F1…..Fn, llamadas factores,
existe una relación o no entre ellas. (Alcázar, 2014)

Tabla 5 Esquema de un diseño de ANOVA bifactorial con una sola variable respuesta Y, y
dos factores F1, F2
F2
j
i

F1

i1
i2
.
.
in

j1

j2

…jn

k1
k3
.
.
kn

k2
k4
.
.
kn

…kn
…kn
.
.
kn

Fuente: Autoras

En la tabla anterior cada observación (dato) la notaremos como Yijk, entendiendo que en
dicha observación el factor F1 está en el nivel i, el factor F2 está en el nivel j, y que dentro de
las que tienen dichas características, nuestra observación ocupa el lugar

k. Si

representamos la media global como µ, el modelo ANOVA supone que: (Alcázar, 2014)
𝑌𝑖𝑗𝑘 = 𝜇 + 𝛼𝑖 + 𝛽𝑗 + 𝜖𝑖𝑗𝑘

(2)

Donde 𝛼𝑖 es el efecto del factor F1 en el nivel i, 𝛽𝑗 es el efecto del factor F2 en el nivel j, y 𝜖𝑖𝑗𝑘
es el residuo, que entendemos debido al azar. (Alcázar, 2014)
En un análisis de varianza bifactorial existe una hipótesis nula por cada factor y por cada
posible combinación de factores:
HO=µ1=µ2=…=µK
H1=al menos dos medias son diferentes
HO La hipótesis nula referida a un factor afirma que las medias de las poblaciones definidas
por los niveles del factor son iguales. (Pardo, 2014)
H1 La hipótesis alterna nula referida a un factor afirma que las medias de las poblaciones
definidas por los niveles del factor no son iguales. (Pardo, 2014)
35

Para contrastar estas hipótesis, el ANOVA bifactorial para cada factor existe una hipótesis y
para cada hipótesis un estadístico F que permite contrastarla. (García Leal & Lara Porras,
1998) El nivel crítico asociado a cada estadístico F es quien nos permite decidir si podemos
mantener o debemos rechazar una hipótesis (Pulido, 2006)
El valor decisivo para interpretar un ANOVA es el cálculo de la razón F, dicho valor
estadístico calculado que debe ser comparado con un valor teórico 𝐹𝐶𝑎𝑙𝑐𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 ≥ 𝐹𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜 para
establecer si se rechaza la hipótesis nula y se acepta la hipótesis alterna. (Moncada , 2005)
La aceptación de la hipótesis nula es muy difícil si sólo se usan procedimientos estadísticos.
Sin embargo, desde el punto de vista práctico, el no rechazo de una hipótesis nos llevará a
concluir que no hay evidencias significativas en contra de dicha hipótesis y, por tanto, que
puede considerarse admisible. (Carleos, Martinetti, & Manzanera, 2009)
La forma habitual de presentar los resultados de un test de hipótesis es a través del p-valor
o nivel crítico. Simplemente con este número se puede concluir si la hipótesis nula es o no
rechazada a un nivel de significación (α). El p-valor es el nivel de significación menor que
llevaría al rechazo de la hipótesis nula H0. Una vez que se conoce el p-valor, el responsable
de tomar las decisiones puede determinar por sí mismo en qué medida son significativos los
datos sin que se le imponga formalmente un nivel de significación predeterminado. Una vez
conocido el valor del p-valor y fijado el nivel de significación del contraste, la decisión a tomar
se obtiene comparando ambos valores. (Carleos, Martinetti, & Manzanera, 2009)
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1.3. Marco legal
Dentro de la normatividad aplicable para el desarrollo del proyecto encontramos:
Tabla 6 Legislación aplicable
Ley/Decreto/
Resolución

Fecha de
expedición

Ley 9

1979

Decreto 1594

1984

Constitución
Política de
Colombia

1991

Congreso de la
República de
Colombia

Ley 99

1993

Congreso de la
República de
Colombia

Decreto 4741

2005

Ministerio de
Ambiente, Vivienda
y Desarrollo
Territorial

Resolución
3957

2009

Secretaria Distrital
de Ambiente

2010

Ministerio de
Ambiente, Vivienda
y Desarrollo
Territorial

Decreto 4728

2010

Ministerio de
Ambiente , vivienda
y Desarrollo
Sostenible

Resolución
200.41

2011

Decreto 1287

2014

Decreto 3930

Entidad que lo
expide
El Congreso de la
República de
Colombia
Ministerio de
Cultura y Ministerio
de Salud

Que se reglamenta
Marco Legal de la protección al medio ambiente
Por la cual se establece la norma técnica, para el
control de los vertimientos que se realizan a nivel
nacional y se establece el valor máximo permisible
para la descargas.
Artículo 79. Todas las personas tienen derecho a
gozar de un ambiente sano. La ley garantizará la
participación de la comunidad en las decisiones que
puedan afectarla. Es deber del Estado proteger la
diversidad e integridad del ambiente, conservar las
áreas de vital importancia ecológica y fomentar la
educación para el logro de estos fines.
Por la cual se crea el Ministerio del Medio Ambiente,
se reordena el Sector Público encargado de la
gestión y conservación del medio ambiente y los
recursos naturales renovables, se organiza el
Sistema Nacional Ambiental, SINA, y se dictan otras
disposiciones
Por el cual se reglamenta parcialmente la
prevención y el manejo de los residuos o desechos
peligrosos generados en el marco de la gestión
integral.
Por la cual se establece la norma técnica, para el
control de los vertimientos que se realizan al
alcantarillado público del distrito capital y en la que
se establece el valor máximo permisible para la
descargas.
Norma que establece la necesidad de regular los
vertimientos que se realicen sobre aguas
superficiales, marinas, a los sistemas de
alcantarillado público y al suelo.

Se establecen las disposiciones relacionadas con
los usos del recurso hídrico, el Ordenamiento de
estos y los vertimientos, al suelo, a cuerpos de agua
y a los alcantarillados. Por el cual se modifican
artículos del decreto 3930 de 2010.
Por el cual se hace la actualización de tarifas y
Secretaria Distrital normas para el cobro de las tasas por vertimientos
de Ambiente
puntuales en el territorio de la Jurisdicción de
Corporinoquìa.
Ministerio de
Por el cual se establecen criterios para el uso de los
Vivienda Ciudad y biosólidos generados en plantas de tratamiento de
Territorio
aguas residuales municipales
Fuente: Autoras
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2. Metodología

La metodología se fundamentó, en la Investigación científica y empírica de tipo Experimental
de laboratorio, donde se plantea y somete a evaluación la efectividad del ácido agotado
proveniente del proceso de decapado de piezas metálicas como coagulante para el
tratamiento de aguas residuales de la industria petrolera. Una vez desarrollado el proceso
analítico, se presentan y analizan los resultados obtenidos para emitir las correspondientes
conclusiones y recomendaciones. Dicha metodología se desarrolló en las siguientes fases:

2.1. Fase 1: Recolección, caracterización y estandarización
Esta primera fase consistió en determinar las condiciones fisicoquímicas iniciales de las
muestras de agua residual de la industria petrolera y del ácido agotado, además se realizó
la recopilación de información de coagulantes comerciales en un cuadro resumen, con el
cual se determinó mediante el software Minitab 16.0 las medidas estadísticas para
determinar los contenidos teóricos de hierro, densidad y acidez libre.
Para la caracterización y estandarización se requirió el desarrollo de las actividades, que a
continuación se describen:
2.1.1. Caracterización fisicoquímica del ácido Agotado y del agua residual
de la industria petrolera.
La caracterización del ácido agotado se inició con la recolección de la muestra en las
instalaciones de la empresa Polyuprotect S.A. ubicada en la ciudad de Bogotá,
posteriormente se transportó hasta el laboratorio de ingeniería ambiental de la Universidad
de la Salle en donde se determinaron los siguientes parámetros:
 pH
 Densidad
 Sólidos suspendidos, Sólidos Disueltos y Sólidos totales
 Cloruros
 Metales (Fe, Zn, Cd, Pb, Ni y Cr)
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A continuación se procedió a realizar la recolección y almacenamiento de muestra de agua
residual en el yacimiento petrolero ubicado entre los municipios de Maní y Aguazul
Casanare, una vez se transportó la muestra de agua residual de la industria petrolera al
laboratorio de ingeniería ambiental de la Universidad de la Salle, se realizó una separación
por método físico de la emulsión de agua y petróleo, basado en la gravedad diferencial (por
densidades), para lograr la caída de las partículas de agua al fondo. Este sistema permite
que el aceite y el agua se separen por gravedad. El procedimiento se asemeja a lo realizado
en los campos petroleros, debido a que esta emulsión no es viable para el tratamiento de
estas aguas. En la Figura 10 se aprecia la metodología empleada.
Figura 10 Esquema metodológico separación emulsión agua petróleo

Condición
inicial agua
residual de
la industria
petrolera

Almacenamiento
para el transporte
del agua residual
de la industria
petrolera

Remoción
por medio
fisico del
petroleo

Petroleo
separado

Agua residual
industra
petrolera lista
para ser
analizada y
caracterizada

Fuente: Autoras

Una vez realizada la separación del crudo con el agua residual de la industria petrolera se
realizó la determinación de los siguientes parámetros:
 pH
 Densidad
 Sólidos suspendidos, Sólidos Disueltos y Sólidos totales
 Color real y color aparente
 Conductividad
 Turbidez
 DQO
 Metales (Fe, Zn, Cd, Pb, Ni y Cr)
 Grasas y aceites
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2.1.2. Recopilación de información y análisis estadístico de coagulantes
comerciales.

Con el ánimo de identificar y estandarizar las propiedades fisicoquímicas que mejor se
ajusten a los coagulantes comerciales, se consultó:
 La información disponible de fichas técnicas de coagulantes comerciales en internet.
 La información suministrada por distintas compañías comercializadoras de productos
químicos.
Teniendo en cuenta los resultados arrojados en la consulta realizada, para la estandarización
del ácido agotado de manera metódica y estadísticamente confiable, se requirió del
desarrollo de las actividades que a continuación se muestran en la Figura 11:
Figura 11 Esquema metodológico para estandarizar los % de hierro, densidad y acidez
libre del ácido agotado
Consulta de fichas
técnicas de
coagulantes
comerciales
derivados de hierro

Recopilación de la
información contenida
en las fichas técnicas
en cuanto a: densidad,
% Fe total y acidez
libre.

Consolidación de la
información
suministrada de los
coagulantes
comerciales

Análisis estadistico de
la información
extraida de las fichas
tecnicas mediante del
software Minitab 16.0
Fuente: Autoras

De acuerdo a los resultados obtenidos de la recopilación de información y con ayuda del
software Minitab 16.0 se determinaron los intervalos de confianza, desviación estándar y
media de los porcentajes de hierro total, densidad y acidez libre, con los cuales se
determinaron las condiciones a las que se debía estandarizar el ácido agotado para simular
el comportamiento de un coagulante comercial.
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2.1.3. Determinación de acidez presente en el ácido agotado.
Durante el desarrollo experimental se encontró que un factor que impedía el óptimo
desempeño del ácido agotado era la acidez presente, puesto que la mejor formación de flocs
se produce en un medio alcalino. Por esta razón se requirió de un proceso adicional para
disminuir la acidez presente, debido a que al adicionar el ácido agotado como coagulante al
ensayo de jarras, se disminuiría significativamente la alcalinidad natural y esto afectaría
directamente la formación de los flocs. Para realizar la determinación de la acidez se
procedió de la siguiente forma:
Se procedió a preparar una disolución 2 Molar de hidróxido de sodio, a partir de disolver una
cantidad en gramos de NaOH en un volumen conocido de agua destilada. Al no ser un
patrón primario el NaOH, esta disolución solo será aproximadamente 2 Molar, por lo que fue
necesario realizar una titulación con C8H5KO4 (biftalato ácido de potasio) para conocer
exactamente su concentración y posteriormente utilizarla para encontrar la acidez presente.

Para determinar la concentración de NaOH
𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 =

Peso NaOH solido (g)
Peso Molecular NaOH (g)

Volumen (L)

𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻

80 𝑔
39.9 𝑔

1𝑙

(3)

= 2.00𝑀

Se realizó la estandarización del NaOH con C8H5KO4 (biftalato ácido de potasio), el cual es
una sustancia patrón primaria. Como indicador de la titulación se emplea fenolftaleína. El
viraje de la fenolftaleína se produce cuando todo el NaOH ha reaccionado, formándose
biftalato de sodio y potasio. La ecuación estequiométrica se presenta a continuación:
(Universidad central de Venezuela, 2014)
𝑁𝑎 + 𝑂𝐻− + 𝐶8 𝐻8 𝐾𝑂4 ⇌ 𝐾𝑁𝑎𝐶8 𝐻8 + 𝐻2 𝑂
La estandarización del NaOH se realizó un duplicado para asegurar su confiabilidad, los
resultados obtenidos son:
𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟𝑖𝑧𝑎𝑑𝑜 =

Peso c8 H5 KO4 solido (g)
Peso Molecular c8 H5 KO4 (g)

𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑁𝑎𝑂𝐻 (𝐿)
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(4)

𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟𝑖𝑧𝑎𝑑𝑜 =

𝑐𝑁𝑎𝑂𝐻 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟𝑖𝑧𝑎𝑑𝑜 =

2g
204.22 g

0.00515 L

= 1.901 𝑁 ≈ 1.901𝑀

2𝑔
204.22 𝑔

0.00514 𝑚𝑙

= 1.905 𝑁 ≈ 1.905𝑀

Con los resultados obtenidos se realizó un promedio de las concentraciones de NaOH
preparado determinando que la concentración real es de 1.903 N ≅ M.
Para lograr la determinación de la acidez presente en la muestra de ácido agotado se requirió
de la titulación de una muestra de 15 ml con el NaOH a una concentración de 1.903 M
previamente estandarizado hasta un pH 8.3, registrando posteriormente los volúmenes de
NaOH empleados y reemplazando los valores en la siguiente ecuación:
% 𝐴𝑐𝑖𝑑𝑒𝑧 =

𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻 ∗𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑎𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑎𝑔𝑜𝑡𝑎𝑑𝑜

1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙

36.45 𝑔

1𝐿

∗ 1 𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝑂𝐻 ∗ 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙 ∗ 1000𝑚𝑙 ∗ 100 = %

(5)

2.1.4. Determinación del contenido de hierro total.
Para determinar el contenido de hierro total presente en la muestra de ácido agotado una
vez se disminuyó la acidez, se requirió del análisis por medio de espectroscopia de absorción
atómica, debido a la necesidad de saber su contenido lo más exacto posible, puesto que los
coagulantes comerciales habitualmente son sales de hierro o aluminio, por lo que se asocia
el contenido de hierro como una de las propiedades más importantes que hace posible el
uso del ácido como coagulante.
2.1.5. Estandarización del ácido agotado.
La producción del coagulante utilizado comercialmente como lo es el cloruro férrico se
obtiene por la reacción de óxidos de hierro con ácido clorhídrico (HCl), en presencia de otros
compuestos que ayudan a su formación como lo es el cloro (Cl2). Durante el proceso de
decapado de piezas metálicas por cada batch producido se genera cloruro ferroso por medio
de la siguiente reacción dentro del baño de ácido clorhídrico.
𝐹𝑒 + 2𝐻𝐶𝑙 → 𝐹𝑒𝐶𝑙2 + 𝐻2
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(6)

Lo que nos genera un contenido disuelto de cloruro ferroso en el ácido agotado, por medio
del aumento de concentración de hierro hasta alcanzar el límite de solubilidad del cloruro
ferroso (FeCl2 ) en el propio ácido clorhídrico, por lo que una vez que se ha llegado a este
B

límite (∼150 g/L), se genera el llamado acido agotado el cual se constituye de una solución
de cloruro ferroso que se puede utilizar como coagulante para el tratamiento de aguas
residuales.
De acuerdo a la explicación anterior la estandarización se realizó con los contenidos de
hierro total y acidez presentes, debido a que son la materia prima en la formación del cloruro
ferroso, pues a medida que se utiliza el ácido clorhídrico la concentración de hierro y metales
aumenta mientras que la concentración del ácido disminuye, manteniéndose constante la
concentración de cloruro en el desarrollo de la estandarización y por ello se determinó al
final de esta, por otro lado la densidad es un factor que podría considerarse constante debido
a que el ácido se encuentra cercano al límite de solubilidad del cloruro ferroso debido al
aporte de hierro y metales en el proceso de decapado.

2.2. Fase 2: Experimentación y evaluación del ácido agotado como coagulante
para el tratamiento del agua residual de la industria petrolera

La segunda fase consistió en el diseño y aplicación experimental para evaluar el desempeño
del coagulante, con ayuda de la determinación de diversos parámetros fisicoquímicos, una
vez finalizado el ensayo de jarras. Para ello se requirió el desarrollo de las siguientes
actividades:
2.2.1. Diseño experimental

El diseño experimental consistió en un esquema estadístico, que pretendió analizar el efecto
de dos variables independientes (factores) sobre una variable respuesta mediante ANOVA;
Los factores que se evaluaron fueron las variaciones de pH de agua residual de la industria
petrolera y las variaciones de dosificación del coagulante, la variable respuesta evaluada fue
la DQO después de practicado el ensayo de jarras.
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El diseño experimental comprendió la evaluación de 5 pH diferentes de la misma muestra,
contra 5 dosificaciones diferentes de coagulante previamente estandarizado en la Fase 1,
este diseño estuvo compuesto por 25 ensayos en total con la toma de datos por duplicado
para asegurar mayor confiabilidad de los datos para un total de 50 resultados, A continuación
se muestra el diseño experimental que se utilizó:
Tabla 7 Diseño experimental bifactorial de 5x5
pH
a

Dosificación coagulante
(ml)
1
2
3
4
5

Agua residual industria petrolera
pH
pH
pH
b
c
d

pH
e

Fuente: Autoras

2.2.2. Determinación de tiempos de contacto y gradientes de velocidad para
los ensayos de jarras.

La determinación de los tiempos de contacto y gradientes de velocidad para mezcla rápida,
mezcla lenta y sedimentación de las partículas que se utilizaron en los ensayos de jarras.
Se explican a continuación:
Mezcla rápida
El diseño de mezcla rápida, radica en la importancia de dispersar uniformemente el
coagulante en el agua, de manera que se evite el subtratamiento o el sobretratamiento, en
la Tabla 8 se muestran los tiempos de contacto y gradiente de velocidad para mezcla rápida
según (RAS, 2000).
Tabla 8 Tiempo de contacto y gradiente de velocidad para mezcla rápida
Tiempo de contacto (s)

Gt (s-1)

< 60

500-2000
Fuente: (RAS, 2000)

Según la Norma Técnica Colombiana 3903, la velocidad del impulsor (N) del equipo de jarras
debe ser de 120 rpm, con esta información la potencia (P) y el gradiente de velocidad (G)
son calculados a continuación:
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𝑁 = 120

𝑟𝑒𝑣
𝑟𝑒𝑣
≅2
𝑚𝑖𝑛
𝑠

𝑃 = 𝐾𝜌𝑁 3 𝑑5

(7)

P=Potencia requerida (W)
K= Constante Turbina paletas planas, dos paletas (1.70)
ρ = Densidad del agua (1000 kg/m3)
N= Velocidad del impulsor (revoluciones/s)
d= diámetro del impulsor (0.08 m)

Reemplazamos en la ecuación (7)
𝐾𝑔
𝑟𝑒𝑣𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖𝑜𝑛𝑒𝑠 3
𝑃 = 1.70 ∗ 1000 3 ∗ (2
) (0.08𝑚)5 = 0.0446 𝑊
𝑚
𝑠
Para encontrar el Gradiente de Velocidad se requiere de la ecuación (8):
𝑃
𝜇𝑣

𝐺=√

(8)

G= Gradiente de velocidad (s-1)
P=Potencia requerida (W)
µ = viscosidad dinámica del agua a 18 °C (1.054 x10-3 Kg /m*s)
v= Volumen del tanque (0.0005 m3)
Reemplazamos en la ecuación (8):
0.0446
𝐺=√
= 290.91𝑆 −1
𝐾𝑔⁄
−3
3
(1.054𝑥10
𝑚 ∗ 𝑠) ∗ 0.0005𝑚
Según los valores reportados en la Tabla 8 el gradiente de velocidad se aproxima al valor
más cercano que es de 500 s-1 y corresponde a un tiempo de contacto < 60 s, para efectos
de seguir las indicaciones de Norma Técnica Colombiana 3903, se aplicó un tiempo de
contacto de 60 segundos.
Mezcla lenta
El diseño de mezcla lenta, es el proceso por el cual, una vez desestabilizados los coloides,
se provee de una mezcla suave de las partículas para incrementar la tasa de encuentros o
colisiones entre ellas, sin romper o disturbar los flóculos formados. (Romero Rojas J. A.,
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2006) En la Tabla 9 se muestran los tiempos de contacto y gradiente de velocidad para
floculadores mecánicos según (AWWA, 1990)
Tabla 9 Tiempo de contacto y gradiente de velocidad para floculadores mecánicos
Tiempo de contacto

Gradiente de velocidad G

(min)

(s-1)

20-60

5-100

Fuente: Water Treatment plant design (AWWA, 1990)

Según la Norma Técnica Colombiana 3903, la velocidad del impulsor (N) del equipo de jarras
debe ser la necesaria para hasta alcanzar la mínima requerida para mantener las partículas
de floculación suspendidas uniformemente durante todo el periodo de mezcla, se tomó el
valor de 40 rpm, con esta información la potencia (P) y el gradiente de velocidad (G) son
calculados a continuación:
𝑁 = 40

𝑟𝑒𝑣
𝑟𝑒𝑣
≅ 0.66
𝑚𝑖𝑛
𝑠

𝑃 = 𝐾𝜌𝑁 3 𝑑5

(7)

Reemplazamos en la ecuación (7)
𝑃 = 1.70 ∗ 1000

𝐾𝑔
𝑟𝑒𝑣𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖𝑜𝑛𝑒𝑠 3
∗
(0.66
) (0.08𝑚)5 = 0.00160 𝑊
𝑚3
𝑠

Para encontrar el Gradiente de Velocidad se requiere de la ecuación (8):
𝑃

𝐺 = √𝜇𝑣

(8)

Reemplazamos en la ecuación (8):
𝐺=√

0.00160
= 55.10𝑆 −1
𝐾𝑔⁄
−3
3
(1.054𝑥10
𝑚 ∗ 𝑠) ∗ 0.001𝑚

Según los valores reportados en la Tabla 9 el gradiente de velocidad calculado se encuentra
en ese rango y corresponde a un tiempo de contacto entre 20 y 60 minutos, para efectos
del ensayo de jarras se aplicó un tiempo de contacto de 20 minutos.
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El tiempo de sedimentación correspondió a 15 minutos, tiempo en el cual se sedimentaron
la mayoría de las partículas suspendidas mediante la fuerza de gravedad después de la
mezcla rápida y mezcla lenta.
2.2.3. Determinación de pH y dosificación óptimos

La dosis y rango de pH en los cuales tenía mejor funcionamiento el coagulante (ácido
agotado), fueron determinados con un volumen de agua residual de 500 ml, estos ensayos
para encontrar la dosis iniciaron con la fijación de pH y la variación de dosis para las
diferentes jarras, posteriormente se inició el ensayo de jarras completo y una vez finalizado
se eligió la jarra con mayor porcentaje de eficiencia ecuación (1) e índice de Willcomb, la
dosis elegida se fijó y se variaron los pH, consecutivamente se procedió a seleccionar las
jarras con mayor porcentaje de eficiencia e índice de Willcomb para determinar los pH que
se utilizaron finalmente.
2.2.4. Ensayo de jarras
Una vez determinadas condiciones óptimas de funcionamiento del coagulante se procedió
a realizar el ensayo de jarras según el diseño experimental planteado. A continuación se
mostrara un esquema metodológico del proceso:
Figura 12 Esquema metodológico practicado para el ensayo de jarras
•Las pruebas de jarras se realizaron en el laboratorio de ingeniería ambiental de la Universidad de la Salle
•Se mide un volumen de 500ml de agua residual de la industria petrolera en cada uno de los recipientes.
•A las jarras se les midió pH, Turbiedad y conductividad inicial
•Se mide el volúmen del coagulante, y se procede adicionarlo a las jarras
•La velocidad de mezcla rápida (Flash Mix) de (120 rpm) por medio de paletas fue durante un minuto
•Se reduce la velocidad a 40 rpm, durante 20 minutos.
•Se suspendió la agitación y se extrajeron las paletas
•Se dejó sedimentar el agua durante 15 minutos
•Se tomó la muestra con una pipeta, a la misma profundidad en todos los vasos (3 a 5 cm) de lodo y sobrenadante.
•Se realizarón mediciones de pH,Turbiedad, conductividad, DQO, volumen de lodo e indice de Willcomb

Fuente: Norma Técnica Colombiana 3903, Procedimiento para el ensayo de coagulación –
floculación en un recipiente con agua o método de Jarras (ICONTEC, 2010)
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2.2.5. Determinación de contenidos de metales pesados

Una vez finalizado el ensayo de jarras, se determinaron y consolidaron los resultados de
DQO, pH final, Conductividad, Turbidez, índice de Willcomb y volumen de lodo obtenidos de
cada jarra, luego se comparó los resultados de Ph final y DQO con los máximos permitidos
según el decreto 1594 y se eligieron las 5 mejores jarras, sin embargo por disponibilidad
presupuestal se tuvieron que descartar 2, por lo tanto quedaron 3 jarras, a las cuales se les
determino, tanto al lodo como al sobrenadante los contenidos de metales finales, para
determinar la influencia del coagulante en los contenidos de metales iniciales del agua
residual de la industria petrolera.
2.3. Fase 3: Análisis estadístico de los resultados y consolidación del documento
final
La tercera fase consistió en el análisis estadístico ANOVA de los resultados obtenidos, para
los resultados de DQO y sólidos totales obtenidos de los ensayos de jarras. Para su

determinación se requirieron de las siguientes actividades:
2.3.1. Análisis de Varianza ANOVA

El razonamiento del análisis de varianza (ANOVA) es simple. Se desea saber si las muestras
provienen de poblaciones con el mismo promedio 𝜇1 = 𝜇2 (hipótesis nula H0) o que al menos
una de ellas proviene de una población con un promedio diferente (𝜇1 ≠ 𝜇2 ) (hipótesis
alterna Hi), por lo tanto fue necesario la determinación de la hipótesis nula y alterna para
cada factor evaluado en filas (dosificación) y columnas (pH), además de las hipótesis para
el factor respuesta (DQO) evaluado en cada ANOVA.
Con ayuda del cuadro de resultados generado por el software Minitab 16.0 como el de la
Figura 13, se procedió a analizar el cálculo de la razón F, dicho valor estadístico fue
suministrado por el software Minitab 16.0 y fue comparado con un valor teórico obtenido
según el (Anexo A). Para comparar los dos valores de la razón F mediante la siguiente
regla de decisión 𝐹𝐶𝑎𝑙𝑐𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 ≥ 𝐹𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜 , posterior a ello se realizó un contraste de hipótesis a
través del p-valor obtenido con ayuda del software Minitab 16.0 y el nivel de significación (α)
de 0.05 a través de la siguiente regla de decisión p-valor < 0.05 para establecer si se rechaza
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la hipótesis nula y se acepta la hipótesis alterna o viceversa y finalmente se redactaron los
análisis de resultados obtenidos.
Figura 13 Esquema general del cuadro de análisis de varianza (ANOVA) factorial
Fuente de
variación

Grados de libertad
(gl)
ni-1

Suma de
cuadrados
(SS)
SS F1

Factor 1 (F1)

Media de cuadrados
(MS)

F Calculado

F

MSF1=SSF1/glF1

MSF1/MSerror

Tabla

Factor 2 (F2)

nj-1

SS F2

MSF2=SSF2/glF2

MSF2/MSerror

Tabla

Interacción
entre F1 y F2

(ni-1)( nj-1)

SS F1* F2

MSF1*F2=SSF1*F2/glF1*F2

MSF1*F2/MSerro

Tabla

p-valor

Teórico

r

Error

ni*nj(((ni-1)(nj-1))-1)

SSE

Total

ni*nj*((ni-1)( nj-1))

SST

MSerror=SSE//glerror

n=número de repeticiones, i= filas j=Columnas, SS= Suma de Cuadrados, MS= Media de cuadrados, F=Razón

Fuente: Estadística para ciencias del movimiento humano, pag.60 (Moncada , 2005)

A continuación se presenta en la Figura 14 el esquema metodológico utilizado para
determinar el cuadro de ANOVA Two-Way por medio del uso del software 16.0.
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Figura 14 Esquema metodológico para realizar ANOVA
Inicio

Se establecieron la Hipótesis nula y
la hipótesis alterna

Se estableció el nivel de
significancia del 0.05 ( 5%) y un
nivel de confianza del 95%
Se ingresó los datos obtenidos en
los ensayos de jarras en la hoja de
trabajo de Minitab 16.0

se selecciona en el menú principal
Stat > ANOVA > Two- Way

Se llenaron las casillas de response
, Row factor y column factor con los
datos respectivos.

Response (Solidos totales y DQO)
Row factor(Dosificación del coagulante)
Column factor (Variación de pH agua
residual industria petrolera)

Se generó la tabla
respectiva de ANOVA

Se analizó si cada razón F es o no
estadísticamente significativa.

NO

¿Se cumplió o no para cada razón F ?

Fcalculado
≥Fleído tablas
Anexo A

No Rechazo la
hipótesis nula

SI
Rechazo la
hipótesis nula y
aceptó la
hipótesis alterna

Para tomar La decisión se realizo un
contraste de hipótesis.

Obtener P-valor (nivel critico)

P-valor < 0.05 (nivel de
significancia)

NO

No Rechazo la
hipótesis nula

SI
Rechazo la hipótesis nula y
aceptó la hipótesis alterna

Se redactaron los resultados y
discusión de resultados

Final

Fuente: Autoras

2.3.2. Consolidación del documento final
La actividad final estuvo constituida por la estructuración y articulación de los resultados y
análisis estadísticos mediante el presente documento, generando la conformación de las
conclusiones y recomendaciones para futuros trabajos en este campo.
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3. Resultados y Análisis de resultados

3.1. Caracterización inicial del ácido agotado y el agua residual de la industria
petrolera

La caracterización fisicoquímica se realizó con el fin de identificar y determinar las
propiedades iniciales en que se encontraba cada una de las muestras.
Tabla 10 Caracterización inicial del ácido agotado y el agua residual de la industria
petrolera
Parámetro

Método

Unidad

pH

Multiparametro
HANNA
Picnómetro
Espectrofotometría
HACH 455 nm
Espectrofotometría
HACH 455 nm
Turbidimetro

Unidades

Densidad
Color Aparente
Color Verdadero
Turbiedad

Ácido
agotado
0.00

Agua residual
industria petrolera
8.28

1.221
No se
determino
No se
determino
No se
determino

0.998
300

mg/l

No se
determino

23000

ms

2.09

mg/l
mg/l
mg/l

No se
determino
380430
376072.67
4357.33

2030
2021.5
8.5

mg/l Fe

4321

0.549

mg/l Zn

906

1.94

mg/l Cd

0.1213

0.0057

mg/l Pb

0.0514

0.0009

mg/l Cr

1.3713

0.0010

mg/l Ni

57.27

0.001

mg/l

No se
determino

3.49

g/ml
PtCo
PtCo
NTU

DQO
Conductividad
Sólidos Totales
Sólidos disueltos
Sólidos
suspendidos
Hierro total
Zinc
Cadmio
Plomo
Cromo
Níquel
Grasas y aceites

Multiparametro
HANNA
Gravimétrico
Gravimétrico
Gravimétrico
Espectrofotometría de
absorción atómica
Espectrofotometría de
absorción atómica
Espectrofotómetro de
plasma ICAP 6300.
Espectrofotómetro de
plasma ICAP 6300.
Espectrofotómetro de
plasma ICAP 6300.
Espectrofotometría de
absorción atómica
SM 5520C

Fuente: Autoras
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240
45.11

3.2. Revisión bibliográfica de coagulantes comerciales
Para realizar la estandarización de la muestra de ácido agotado es necesario ejercer un
control y vigilancia sobre los contenidos de hierro, cloruros y densidad, debido a que son
parámetros que varían con gran facilidad dependiendo del día y tiempo de uso de la muestra
de ácido agotado, lo que hace necesario fijar y mantener los niveles constantes para simular
las condiciones de funcionamiento de coagulantes disponibles comercialmente, puesto que
tiene condiciones semejantes pero no iguales.
Teniendo en cuenta la información recopilada se requirió de la consolidación de la
información en una tabla, cuyo objetivo principal es compilar y organizar la información
disponible de los coagulantes comerciales y ponerla a disposición de los investigadores para
su consulta.
Esta información y consolidación bibliográfica hace parte de la base del desarrollo de la
estandarización del ácido agotado, puesto que a partir de ella se realizará la determinación
de las medidas de dispersión estadísticas, además de permitir la replicación de propiedades
fisicoquímicas en caso de que se requiera para futuras investigaciones.
La información recopilada y organizada se muestra a continuación, en la Tabla 11:
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Tabla 11 Coagulantes comerciales

Nombre

Formula Química

Lugar de
fabricación

Sulfato Ferroso
monohidratado

Fe SO4. H2O

Medellín,
Colombia

Laboratorio de
fabricación
Distribuidora de
químicos industriales
S.A.

PROPIEDADES
Valores o rangos
Valores o rangos de
de Densidad
contenido de hierro y
(g/ml)
Acidez libre
1.89

Sulfato Férrico

Fe2(SO4)3 (ac)

Itagüí, Colombia

Sulfo Químicos

1,53

Cloruro Férrico

FeCl3

Chile

Occidental Chemical
Chile Limitada

1.40-1.47

Cloruro Férrico

FeCl3

Cali, Colombia

Química del Sur y
CIA. Ltda

1.3-1.5

Sulfato Ferroso
Monohidratado

FeSO4.H2O

Medellín,
Colombia

Industrias EMU S.A

1.89

Cloruro Férrico

FeCl3

New York, USA

CHEMTRADE

1.38-1.44

Cloruro Férrico

FeCl3

Barcelona,
España

KEMIRA IBERICA S.A.

1.44

Sulfato Férrico

Fe2(SO4)3

Barcelona,
España

Cloruro Férrico

FeCl3

Vizcaya, España

Sulfato Ferroso
Monohidratado

FeSO4H2O

Cali, Colombia

KEMIRA IBERICA S.A.
1.42
ACIDEKA S.A

1.41

ATEQUIMICOS S.A.S

1.89
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Fe 28%
Fe SO4. H2O: 90 %
Fe+3 :8%
Fe+2 :2%
Fe total: 10%
Acidez HCl :0.1 %
Fe2 :13.5%
FeCl3 :39-45%
Acidez HCl :0.5 %
Fe :15.27%
FeCl3 :40%
FeSO4.H2O: 91.24%
Fe: 30%
Acidez libre ,HCl: % 0.5
Fe: 13.1-14.5
FeCl3 : 38-42%
FeCL3 :39.8 %
Fe +3 :13.7%
Fe +2: 0.1%
Acidez HCl :0.1 %
Fe2(SO4)3 :44%
Fe +3 :7.8%
Fe +2: 1.2%
Fe+3 :12%
FeCl3:30%-40%
FeSO4H2O:91%
Fe: 30%

Laboratorio de
fabricación

PROPIEDADES
Valores o rangos
Contenido de hierro y
de Densidad
Acidez libre
(g/ml)
Fe: 20%
1.90
FeSO4:54.6%

Nombre

Formula Química

Lugar de
fabricación

Sulfato Ferroso
Heptahidratado

FeSO4 7H2O

Cajíca, Colombia

CONAGRAN Ltda

Sulfato Ferroso
heptahidratado

Fe(SO4)2.7H2O

Conchalí,
Santiago de
Chile

Mavar Química

1.43

1.90

Sulfato Ferrico

Fe2(SO4)3

Ontario, Canada

Chemtrade Logistics,
Inc

Sulfato Ferroso
heptahidratado

Fe(SO4)2.7H2O

Seoul, Korea

Arokor Holdings Inc.

1.89

Guangxi Lianyi
Chemical Imp & Exp
Co., Ltd.

1.89

QCCorporation

1.89

Sulfato Ferroso
Monohidratado

FeSO4H2O

China

Sulfato Ferroso
Monohidratado
Sulfato Ferroso
heptahidratado
Sulfato Ferroso
heptahidratado

Fe(SO4)2.7H2O

China

KIRNS CHEMICAL LTD.

1.89

Fe(SO4)2.7H2O

Lima, Perú

FertiSur S.A.C

1.89

Sulfato Férrico

Fe2(SO4)3

Barcelona,
España

VadeQuimica

1.58-1.62

Cloruro Férrico

FeCl3

Barcelona,
España

VadeQuimica

1.38-1.48

FeSO4H2O

Maryland, USA

Fuente: Autoras
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Fe(SO4)2.7H2O: 98%
Fe:18%
Fe2(SO4)3 :50%
Fe +3 :10%
Fe +2: <0.2%
Fe(SO4)2.7H2O: 98 %
Fe +2: 18.4%
FeSO4H2O:91%
Fe: 30%
FeSO4H2O:90%
Fe: 30%
Fe(SO4)2.7H2O: 98%
Fe : 19.7%
Fe(SO4)2.7H2O: 99%
Fe : 20%
Fe2(SO4)3 :47.8%
Fe +3 :13.4%
Fe +2: 0.1%
Fe :13.1%
FeCl3:40%

3.3. Análisis estadísticos coagulantes comerciales

De acuerdo a los datos recopilados del porcentaje de hierro total, acidez libre y densidad de
diferentes coagulantes comerciales registrados en el cuadro anterior, se generaron

las

siguientes tablas y análisis estadísticos con ayuda del software estadístico Minitab 16.0. A
continuación se muestran las siguientes variables estadísticas: la media, desviación estándar
e intervalo de confianza, para el porcentaje de hierro total, densidad y porcentaje de acidez
libre de HCl:
Tabla 12 Datos recopilados del porcentaje de hierro total contenidos en coagulantes
comerciales recopilados en la Tabla 11
# datos
1
2
3
4
5
6
7
8
9

% Hierro total
28
30
30
30
30
18
20
18.4
19.7

# datos
10
11
12
13
14
15
16
17
18

% Hierro total
20
10
8.3
10.2
13.5
13.5
15.27
13.1
13.2

# datos
19
20
21
22
23
24
25
26
27

% Hierro total
13.3
13.4
13.5
13.6
13.7
13.8
13.9
14
14.1

# datos
28
29
30
31
32
33
34

% Hierro total
14.2
14.3
14.4
14.5
13.7
12
13.1

Fuente: Autoras

Tabla 13 Rangos para determinación de % Hierro contenido en coagulantes comerciales
Rango

Frecuencia Frecuencia Frecuencia
acumulada
(%)

8,3 - 11,4

3

3

8,82

11,41 - 14,5

20

23

67,65

14,51 - 17,6

1

24

70,59

17,61 - 20,7

5

29

85,29

20,71 - 23,8

0

29

85,29

23,81 - 26,9

0

29

85,29

26,91 – 30

5

34

100

Total

34
Fuente: Autoras
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Gráfica 1 Histograma del % de hierro total con un intervalo de confianza del 95 %

Fuente: Autoras

Tabla 14 Resultado del análisis estadístico realizado por Minitab 16.0 para el porcentaje de
hierro total
Variable

% Hierro Total

Número de
datos
analizados
N
34

Media

Desviación
estándar

16.49
6.09
Fuente: Minitab 16.0

Error estándar de
la media

Intervalo de
Confianza
95%

1.04

14.37-18.61

Tabla 15 Datos recopilados del porcentaje de acidez libre de HCl contenidos en
coagulantes comerciales recopilados en la Tabla 11
% Acidez libre de HCl
0.1
0.5
0.5
0.1
Fuente: Autoras

Gráfica 2 Histograma del % de acidez libre con un intervalo de confianza del 95 %

Fuente: Autoras
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Tabla 16 Resultado del análisis estadístico realizado por Minitab 16.0 para el porcentaje de
acidez libre
Variable

% Acidez libre

Número de
datos
analizados
N
4

Media

0.3

Desviación
estándar

Error estándar de
la media

0.231
Fuente: Minitab 16.0

Intervalo de
Confianza
95%

0.115

-0.067 ,0.667

Tabla 17 Datos recopilados de la densidad contenidos en coagulantes comerciales
recopilados en la Tabla 11
# datos
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17

Densidad
(g/ml)
1.89
1.53
1.4
1.41
1.42
1.43
1.44
1.45
1.46
1.47
1.3
1.31
1.32
1.33
1.34
1.35
1.36

# datos
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34

Densidad
(g/ml)
1.37
1.38
1.39
1.4
1.41
1.42
1.43
1.44
1.45
1.46
1.47
1.48
1.49
1.5
1.89
1.38
1.39

# datos
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51

Densidad
(g/ml)
1.4
1.41
1.42
1.43
1.44
1.44
1.42
1.41
1.89
1.9
1.9
1.43
1.89
1.89
1.89
1.89
1.89

# datos
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67

Densidad
(g/ml)
1.58
1.59
1.6
1.61
1.62
1.38
1.39
1.4
1.41
1.42
1.43
1.44
1.45
1.46
1.47
1.48

Fuente: Autoras

Tabla 18 Rangos para determinación de densidades en coagulantes comerciales
Rango

Frecuencia

1,3 - 1,4
1,41- 1,5
1,51 - 1,6
1,61 - 1,7
1,71 - 1,8
1,81 - 1,9
Total

18
33
4
2
0
10
67

Frecuencia
acumulada
18
51
55
57
57
67

Fuente: Autoras
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Frecuencia
(%)
26.87
76.12
82.09
85.07
85.07
100

Gráfica 3 Histograma de la densidad con un intervalo de confianza del 95 %

Fuente: Autoras

Tabla 19 Resultado del análisis estadístico realizado por Minitab 16.0 para la densidad
Variable

Densidad (g/ml)

Número de
datos
analizados
N
67

Media

Desviación
estándar

Error estándar de
la media

1.5019
0.1767
Fuente: Minitab 16.0

0.0216

Intervalo de
Confianza
95%
1.4588-1.5450

3.4. Acidez presente en el ácido agotado

Para realización de la determinación de la acidez presente y debido a la interferencia del color
que contiene el ácido agotado, se omitió el uso de indicadores, se optó por la titulación de una
muestra de 15 ml con el NaOH 1.903 M previamente estandarizado, a la cual se elevó el pH
hasta el punto de equivalencia estequiométrica a un pH de 8.3, (Ebbing & Gammon, 2009)
este procedimiento se realizó por duplicado para asegurar la reproducibilidad y confiabilidad
de los datos obtenidos, los cuales se presentan a continuación:
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Tabla 20 Resultados titulación del Ácido agotado con NaOH 1.94M. Replica 1
Volumen agregado de
NAOH (ml)
1
2
3
4
5
6
7
8
9

pH

Ph

Volumen
agregado de
NAOH (ml)

0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.02

10
11
12
14
15
16
17
18
19

pH

Ph

Volumen
agregado de
NAOH (ml)

pH

0.05
0.18
0.47
4.2
5.2
5.41
5.62
5.73
5.82

23
24
26
29
31
32
34
36
36.3

5.87
5.93
6
6.08
6.12
6.26
6.42
6.72
7.06

Ph

Volumen
agregado de
NAOH (ml)

pH

36.5
37
37.5
38
38.5

7.23
7.44
7.8
7.9
8.3

Ph

Fuente: Autoras

Grafica 4 Curva de titulación de un Ácido agotado con NaOH. Replica 1

Fuente: Autoras

La ecuación para encontrar acidez a partir del volumen gastado de NaOH necesario para llegar
a pH 8.3 en la réplica 1 es:
% 𝐴𝑐𝑖𝑑𝑒𝑧 =

𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻 ∗𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑎𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑎𝑔𝑜𝑡𝑎𝑑𝑜

% 𝐴𝑐𝑖𝑑𝑒𝑧 =

1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙

36.45 𝑔

1𝐿

∗ 1 𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝑂𝐻 ∗ 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙 ∗ 1000𝑚𝑙 ∗ 100 = % (5)

38.5𝑚𝑙 ∗ 1.903 𝑀 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙
36.45 𝑔
1𝐿
∗
∗
∗
∗ 100 = 17.80%
15𝑚𝑙
1 𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝑂𝐻 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙 1000𝑚𝑙
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Tabla 21 Resultados titulación del Ácido agotado con NaOH 1.94M. Replica 2
Volumen agregado
de NAOH (ml)

Ph
pH

1
2
3
4
5
6
7
8
9

0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.01
0.02

Volumen
agregado de
NAOH (ml)
10
11
12
14
15
16
17
18
23

Volumen
agregado de
NAOH (ml)
24
26
29
31
32
34
36
36.3
36.5

Ph
pH
0.05
0.18
0.47
4.3
5.3
5.68
5.72
5.73
5.89

Ph
pH
5.95
6.06
6.1
6.14
6.29
6.45
6.74
6.92
7.09

Volumen
agregado de
NAOH (ml)
37
37.5
38
38.5
39
39.5
39.7

Ph
pH
7.25
7.38
7.59
7.92
8.07
8.12
8.32

Fuente: Autoras

Grafica 5 Curva de titulación de un Ácido agotado con NaOH. Replica 2

Fuente: Autoras

La ecuación para encontrar acidez a partir del volumen gastado de NaOH necesario para llegar
a pH 8.3 en la réplica 2 es:
% 𝐴𝑐𝑖𝑑𝑒𝑧 =

𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻 ∗𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑁𝑎𝑂𝐻
𝑉𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛𝑎𝑐𝑖𝑑𝑜 𝑎𝑔𝑜𝑡𝑎𝑑𝑜

% 𝐴𝑐𝑖𝑑𝑒𝑧 =

∗

1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙
1 𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝑂𝐻

∗

36.45 𝑔
1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙

∗

1𝐿
1000𝑚𝑙

∗ 100 = %

39.7𝑚𝑙 ∗ 1.903 𝑀 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙
36.45 𝑔
1𝐿
∗
∗
∗
∗ 100 = 18.36%
15𝑚𝑙
1 𝑚𝑜𝑙 𝑁𝑎𝑂𝐻 1 𝑚𝑜𝑙 𝐻𝐶𝑙 1000𝑚𝑙
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(5)

A partir de los datos obtenidos por duplicado de la acidez total presente en el ácido agotado
se realizó un promedio entre los dos valores obtenidos y se encontró que la acidez total es de:
𝓍̃ =

17.80 + 18.36%

2

= 18.08%

Según la bibliografía consultada de los coagulantes comerciales y el análisis estadístico
realizado el % de acidez libre se debería encontrar entre el rango de (-0.067 y 0.667), como
no existe un porcentaje negativo se asume que el rango de acidez libre empieza desde 0, sin
embargo el promedio de acidez encontrado fue de 18.08% es decir que este acido que se
considera agotado, no coincide con el porcentaje teórico de dilución el cual se encuentra entre
el 15 y 17 %, sin embargo este acido aún se encuentra muy cercano de la acidez inicial, por
lo tanto este acido aún podría utilizarse en el proceso pues no ha alcanzado el máximo de
solubilidad en el cual la acidez se disminuye y se debe cambiar el ácido; por otro lado para
efectos de manipulación como coagulante del ácido se hace necesario disminuir la acidez
presente por medio del aumento del pH hasta 0.5, el cual corresponde al punto en donde la
variación de pH se empieza a incrementar considerablemente además de ser el punto en
donde el hierro presente en el ácido agotado no se pierde al precipitarse, esto se pudo
observar al realizar las curvas por duplicado de titulación con NaOH (Grafica 5 y Grafica 4).
3.5. Condiciones estandarizadas del ácido agotado

De acuerdo a la bibliografía consultada los parámetros que más afectan a la oxidación del
hierro ferroso son la concentración del Fe3+, pH, oxígeno disuelto. Además las aguas
netamente ácidas generalmente disminuyen tanto la concentración de hierro como el pH, por
esta razón se requirió del incremento del pH hasta el punto en el cual la precipitación del hierro
no afectaría el contenido del mismo. Por otra parte la cantidad presente de hierro en estado
férrico aumenta desde un pH de 2.5 a 3, punto en el cual el hierro experimenta un aumento en
la solubilidad y se incrementa rápidamente el pH, debido a la formación de hidroxocomplejos
solubles. (Barettino & Loredo Pérez, 2005)
La disminución de los sólidos es causada por las filtraciones previas que se le hicieron a la
muestra de ácido agotado, debido al contenido de gran cantidad sólidos suspendidos en ella,
lo que hacía que se dificultara la lectura de los parámetros, otro de los factores que afecto la
cantidad de sólidos fue la solubilización del hierro en el agua.
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Los parámetros estandarizados finalmente fueron los siguientes:
Tabla 22 Parámetros estandarizados del ácido agotado
Parámetro
Ph
Hierro
Zinc
Cadmio
Plomo
Cromo
Níquel
Densidad
Cloruros
Sólidos totales
Sólidos suspendidos
Sólidos disueltos
Acidez

Método
Multiparametro HANNA
Espectrofotometría de absorción atómica
Espectrofotometría de absorción atómica

Unidad
Unidades
mg/l Fe
mg/l Zn
mg/l Cd
mg/l Pb
mg/l Cr
mg/l Ni
g/ml
mg/l
mg/l
mg/l
mg/l
%

Espectrofotómetro de plasma ICAP 6300.
Espectrofotómetro de plasma ICAP 6300.
Espectrofotómetro de plasma ICAP 6300.
Espectrofotometría de absorción atómica
Picnómetro
HACH
Gravimétrico
Gravimétrico
Gravimétrico
Titulación
Fuente: Autoras

Valor fijado
0.5
10200
3048
0.1957
0.0295
0.9748
55.18
1.214
1000
346280
937.5
345342.5
18.08

3.6. Determinación de la dosis y pH óptimos de funcionamiento del ensayo de
jarras

La selección de la dosis de coagulante y rangos de pH que se determinaron mediante la
experimentación, se evaluaron a través del índice Willcomb y porcentajes de remoción de
turbiedad, encontrados mediante la Ecuación (1).
%𝐸 =

𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙 −𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙
𝑇𝑢𝑟𝑏𝑖𝑒𝑑𝑎𝑑𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙

∗ 100

(1)

Para reportar la concentración de la dosis obtenida, se requiere de la Ecuación (9) teniendo
en cuenta que el volumen empleado para el desarrollo del ensayo de jarras fue de 500 ml y
que el contenido de hierro es de 10200mg/l.
𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3 𝑚𝑔
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑀𝑜𝑙𝑒𝑐𝑢𝑙𝑎𝑟 𝐹𝑒𝐶𝑙3 (𝑚𝑔) 𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3
=
𝐹𝑒 ×
=
𝐿
𝑙
𝑃𝑒𝑠𝑜 𝑀𝑜𝑙𝑒𝑐𝑢𝑙𝑎𝑟 𝐹𝑒 (𝑚𝑔)
𝐿
𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3
𝑚𝑔
106350 𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3
𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3
= 10200
𝐹𝑒 ×
= 19424.657
𝐿
𝑙
55845 𝐹𝑒 (𝑚𝑔)
𝐿

𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 =

19424.657

𝑚𝑔 𝐹𝑒𝐶𝑙3
×𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑐𝑜𝑎𝑔𝑢𝑙𝑎𝑛𝑡𝑒
𝐿

500𝑚𝑙

62

𝑒𝑚𝑝𝑙𝑒𝑎𝑑𝑜 (𝑚𝑙)

=

𝑚𝑔
𝐿

𝐹𝑒𝐶𝑙3

(9)

3.6.1. Determinación de las dosis
A continuación se presentan los resultados obtenidos del ensayo de jarras para encontrar la
mejor dosificación:
Tabla 23 Resultados ensayos de jarras para elegir las mejores dosificaciones
JARRA

pH
(Fijado)

1
2
3
4
5

9.3
9.3
9.3
9.3
9.3

Turbiedad
inicial
(NTU)
29.87
29.87
29.87
29.87
29.87

Volumen de
coagulante
(ml)
2
9
10
11
12

Dosis
(mgFeCl3/l)

pH
final

77.69
349.64
388.49
427.34
466.191

7.59
5.07
6.15
6.38
6.53

Turbiedad
final
(NTU)
25.3
10.85
10.12
10.3
10.86

Índice de
Willcomb
0
2
8
8
6

Eficiencia
(%)
15.30
63.68
66.12
65.52
63.64

Fuente: Autoras

Los mejores resultados obtenidos fueron en las jarras 2,3,4 y 5 es decir el volumen de
coagulante 9 ml, 10 ml,11 ml y 12 ml, debido a que todas tienen porcentajes (% ) de eficiencia
mayores al 60 %, mientras que el índice de Willcomb es el mejor solamente para las jarras 3
y 4, por esta razón se decidió establecer el rango de dosificación definitivo entre las jarras con
mejores porcentajes de eficiencia e índice de Willcomb, es decir para los volúmenes de
coagulante 10 y 11ml variando en 0.5 hacia arriba y hacia abajo, para establecer las 5
dosificaciones que se plantearon para el diseño experimental, los volúmenes de coagulante
que finalmente se utilizaron fueron 9.5, 10,10.5 y 11.5 ml, sin embargo para encontrar el rango
de pH en el cual se desempeñaba mejor el coagulante se utilizó la dosis de 388.49 mgFeCl3/l
debido a que presenta el mayor porcentaje de eficiencia.
Fotografía 1 Ensayo de jarras para encontrar la mejor volumen de coagulante.

Fuente: Autoras
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Grafica 6 Porcentaje de eficiencia vs Dosificación de coagulante

Fuente: Autoras

Se puede determinar con ayuda de la Grafica 6 que a medida que se aumenta la dosificación
también se aumenta el % de eficiencia, debido al efecto de clarificación que aporta el
coagulante, esto se ve reflejado en la disminución de turbidez y aumento de la formación de
flocs determinado mediante el índice de Willcomb, sin embargo al alcanzar un volumen de
coagulante mayor a 10 ml, la eficiencia disminuye paulatinamente, lo que puede ser
ocasionado por el aporte excesivo de acidez del coagulante, contribuyendo con la dificultad de
formación de flocs para el pH inicial fijado.
3.6.2. Determinación del rango de pH
A continuación se presentan los resultados obtenidos del ensayo de jarras para encontrar el
rango de pH:
Tabla 24 Resultados ensayos de jarras para elegir los mejores pH
JARRA

pH

Turbiedad
inicial (NTU)

1
2
3
4
5
6
7

3
6.11
9
10
11
12
13

65.2
53.69
27.43
72.26
170.8
134.8
152.3

Dosificación fijada
acido agotado
(mgFeCl3/l)

pH
final

388.49
1.36
388.49
2.23
388.49
5.07
388.49
4.43
388.49
6.74
388.49
7.33
388.49
13.8
Fuente: Autoras

64

Turbiedad
final (NTU)

Índice de
Willcomb

Eficiencia
(%)

57.23
34.1
11.16
10.41
15.22
18.3
63.5

0
0
6
8
8
8
6

12.22
36.49
59.31
85.59
91.09
86.42
58.31

La formación de flocs se ve bastante afectada al disminuir el pH es por esto que al aplicar el
ensayo de jarras en los pH 3 y 6.11 la eficiencia e índice de Willcomb son los más bajos y por
ello se descartan, los mejores resultados fueron en las jarras 3,4,5 y 6 es decir a pH 9,10,11
y 12, debido a los porcentajes (% ) de eficiencia mayores al 80 % con excepción del pH 9 que
tuvo una eficiencia cercana al 60 %, al igual que los índices de Willcomb, sin embargo se
descarta el uso del pH 12 por la formación de un gran volumen de lodo, por lo que se toman
los pH 9,10 y 11 para establecer el rango de pH definitivo variando en 0.5 hacia arriba y hacia
abajo entre estos rangos para establecer los 5 pH que se plantearon para el diseño
experimental, los Rangos de pH que finalmente se utilizaron fueron 9, 10,10.5, 11 y 11.5, los
cuales se encuentran dentro de los valores de pH (entre 4 y 6 ó por encima de 9) por encima
de 9 reportados por la bibliografía para el mejor funcionamiento de coagulantes metálicos
(sales de hierro).
Fotografía 2 Resultados jarras a ph 10, 11 y 12 respectivamente

Fuente: Autoras

Grafica 7 pH inicial del agua residual de la industria petrolera vs pH final, Turbiedad final,
índice de Willcomb

pH inicial agua residual industria petrolera

Fuente: Autoras
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En los parámetros de pH final, turbiedad final e índice de Willcomb, los pH que mejor
funcionaron fue 9, 10, 11 y 12, debido a que el pH disminuye hasta un nivel cercano al permitido
en el decreto 1594, el cual se encuentra entre 5-9, para el parámetro de turbiedad final se
observa en la Gráfica 7 la influencia significativa del aumento de pH inicial pues el porcentaje
de eficiencia y la turbiedad final para la prueba de jarras aumenta conforme el pH aumenta,
además de generar una formación mejor definida de flocs, logrando tener un índice de 8 para
la mayoría de pH escogidos.
3.7. Resultados ensayo de jarras

El sistema de toma de datos debe garantizar que de cada recipiente, se registren todos los
parámetros que se plantearon analizar en el diseño experimental, además de permitir extraer
la muestra para el análisis posterior de metales, por esta razón se utilizó como base el formato
sugerido para ensayos de jarras en la NTC 3903, con unos ajustes según el diseño
experimental planteado inicialmente. A continuación se presenta el formato utilizado para el
registro de información:
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Tabla 25 Formato empleado para el registro de datos ensayo de jarras
Muestra: Agua residual de la industria petrolera Fecha: ____________ Ubicación: Laboratorios Ingeniería Ambiental y Sanitaria
universidad de la Salle Volumen de muestra en las jarras : 500 ml
Ph ajustado ____
Numero de Jarra (Volumen de coagulante ml))
1 (9.5ml)
2( 10ml)
3( 10.5ml)
4(11ml)
5(11.5)
0 2 4 6 8 10 0
2 4 6 8 10
0 2 4 6 8 10
0 2 4 6 8 10 0 2
4
Índice de Willcomb

6

8

Turbidez inicial, NTU
Turbidez final, NTU
Conductividad inicial, mS
Conductividad final, mS
pH final
DQO
Diámetro jarra:

Diámetro jarra:

Diámetro jarra:

Diámetro jarra:

Diámetro jarra:

Altura lodo:

Altura lodo:

Altura lodo:

Altura lodo:

Altura lodo:

Volumen lodo sedimentado

Velocidad de mezcla rápida
Tiempo de mezcla rápida
Velocidad de mezcla lenta
Tiempo de mezcla lenta
Tiempo de sedimentación
Sólidos totales (peso inicial)
Sólidos totales (peso final )
Volumen muestra en capsula (ml)
Volumen NaOH para aumentar el pH

120 revoluciones /min
1min
40 revoluciones /min
20 min
15 min

Fuente: Autoras
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10

En la tablas 26 y 27

se encuentran los datos obtenidos en donde se variaron las

dosificaciones de ácido agotado y la escala de pH del agua residual de la industria petrolera.
(Anexo C registro fotográfico ensayo de jarras) A continuación se presentan el registro
fotográfico y los resultados obtenidos para DQO con los que se realizó ANOVA y se
determinara cuáles son las 3 mejores jarras para realizarles la determinación de metales en
el lodo y el sobrenadante.
Fotografía 3 Determinación de DQO posterior al ensayo de jarras

Fuente: Autoras

Para los resultados obtenidos de DQO se requirió de la toma por duplicado para poder
aumentar la confiabilidad de los datos, además de permitir el desarrollo del ANOVA en el
software Minitab 16.0
Tabla 26 Datos obtenidos de DQO posterior al ensayo de jarras
pH
pH 10.5
pH 11
DQO (mg/L)
599
324
401
1860
589
331
408
1874
645
496
277
933
657
515
283
915
653
1221
314
491
641
1244
300
482
597
1608
395
1217
604
1619
383
1252
706
1018
465
361
710
1011
479
377
Fuente: Autoras

Volumen de
coagulante (ml)

pH 9
9.5
ml
10
ml
10.5
ml
11
ml
11.5
ml

pH 10

pH 12
671
705
1598
1587
1370
1342
546
568
1867
1849

Adicionalmente se presentan a continuación los datos Tabla 27 de los parámetros de
turbidez inicial y final, conductividad inicial y final, pH final, índice de Willcomb y volumen del
lodo producido para cada una de las jarras, con el fin de complementar el análisis final de
las jarras, sin embargo a estos parámetros no se les realizo ANOVA.
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Tabla 27 Resultados adicionales ensayos de jarras volumen de coagulante 9.5, 10 y 10.5 ml
Dosificación
Volumen
de coagulante
9.5 ml
Nombre parámetro
medido

pH

Turbiedad
Conductividad
(NTU)
(mS)
Inicial Final Inicial Final

10 ml
Volumen Turbiedad
pH Índice de
(NTU)
de lodo
final Willcomb
(cm3) Inicial Final

Conductividad
(mS)
Inicial Final

10.5ml
Volumen Turbiedad Conductivida
pH Índice de
(NTU)
d (mS)
de lodo
final Willcomb
(cm3) Inicial Final Inicial Final

Volumen
pH Índice de
de lodo
final Willcomb
(cm3)

pH9

27.36

12.43

4.48

11.51

6.8

2

57.01

27.36

11.58

4.19

10.23

6.7

4

95.03

27.36

12.6

4.17

9.47

6.63

4

66.52

pH10

72.65

10.28

2.08

8.01

6.5

6

47.51

72.65

10.54

2.12

9.36

6.67

6

57.01

72.65 11.34

2.11

9.1

6

6

38.013

pH10.5

36.84

63.15

3

6.66

6.6

8

85.52

36.84

46.04

3.01

6.57

6.55

8

76.02

36.84 28.19

2.99

7.02

6.33

8

76.02

pH11

170.6

17.6

3.14

7.71

7.1

4

95.03

170.6

18.92

2.92

7.86

6.79

6

123.54

170.6 20.42

2.97

8.12

6.65

6

85.52

pH12

134.6

23.48

3.94

7.35

7.4

8

133.04

134.6

19.88

3.78

7.63

7.21

8

142.54

134.6 18.45

3.83

7.56

7.2

8

123.54

Fuente: Autoras

Tabla 28 Resultados adicionales ensayos de jarras volumen de coagulante 11 y 11.5 ml
Dosificación
Volumen
de coagulante
11ml
Nombre parámetro
medido

pH

Turbiedad
(NTU)
Inicial

Final

Conductividad
(mS)
Inicial

Final

11.5ml
pH Índice de
final Willcomb

Turbiedad
Volumen
(NTU)
de lodo
(cm3) Inicial Final

Conductividad
(mS)
Inicial

Final

pH
final

Volumen
Índice de
de lodo
Willcomb
(cm3)

pH9

27.36

12.68

4.17

10.56

6.58

6

47.51

27.36

11.49

4.17

10.49

6.5

8

57.01

pH10

72.65

13.21

2.11

9.53

6.75

6

28.51

72.65

12.12

2.11

9.68

6.85

8

38.013

pH10.5

36.84

33.33

3.01

7

6.29

8

66.52

36.84

27.29

2.97

6.99

6.26

8

85.52

pH11

170.6

15.13

3.03

6.89

6.66

6

95.03

170.6

14.96

2.9

5.74

6.52

4

95.03

pH12

134.6

20.97

3.87

7.13

7.2

8

123.54

134.6

19.6

3.86

7.74

7.12

8

133.04

Fuente: Autoras
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En las Tablas 27 y 28, se observa la relación con la variación de pH y volumen del
coagulante, puesto que a nivel de turbiedad los pH que más funcionaron fueron 11 y 12, ya
que lograban disminuir alrededor de un 80 a un 90% la turbiedad inicial. Respecto a la
conductividad, se puede observar que esta aumentó para todas las variaciones que se
realizaron (pH y dosificación en coagulante), esto debido al aumento de la cantidad de
sólidos totales debido a la adición de NaOH y acido agotado; El pH que mejor funcionó, fue
el de 10 para la mayoría de los volúmenes de ácido empleado, excluyendo la de 9,5 ml. Por
otra parte en el parámetro de pH final disminuyó, debido a que el coagulante era ácido,
logrando llevar esta muestra a un pH considerablemente bajo, con respecto al inicial. El
índice de Willcomb funcionó mejor a pH de 10,5 y 12, debido a que en la mayoría de
dosificaciones tenían un índice de 8, por último el volumen del lodo funcionó mejor a pH de
10, ya que la altura del lodo que se produjo fue baja.
3.8. Selección 3 mejores jarras para análisis de metales

Con los datos obtenidos de DQO y algunos de los datos adicionales que se determinaron
para cada una de las jarras se procedió a realizar una comparación de los valores máximos
permitidos según el decreto 1594 de 1984 para elegir las mejores jarras
Tabla 29 Comparación de máximos permisibles según decreto 1594 y las 5 mejores jarras
Parámetro

Decreto
1594

DQO

1500
mg/L
5-9
Unidades
No
definido
No
definido

pH
Índice de
Willcomb
Volumen
de Lodo

Condiciones
iniciales agua
residual
industria
petrolera

Jarra 1
Ph 10 y
volumen
coagulante
9.5ml

Jarra 2
Ph 10.5 y
volumen
coagulante
10ml

Jarra 3
Ph 10.5 y
volumen
coagulante
10.5ml

Jarra 4
Ph 10.5 y
volumen
coagulante
11 ml

Jarra 5
Ph 11 y
volumen
coagulante
11.5ml

23000mg/l

324 mg/l
331 mg/l
6.5
Unidades
6

277 mg/l
283 mg/l
6.55
Unidades
6

314 mg/l
300 mg/l
6.33
Unidades
8

395 mg/l
383 mg/l
6.29
Unidades
8

361 mg/l
377 mg/l
6.52
Unidades
4

47.51 cm3

38.03 cm3

76.02 cm3

66.52 cm3

95.03 cm3

8.28
Unidades
No
determinado
No
determinado

Fuente: Autoras

Las 3 mejores jarras elegidas para realizar el análisis de metales en el lodo y el sobrenadante
fueron 1, 3 y 4, debido a que la jarra 1 cumple con el decreto 1594 de 1984 en el parámetro
de DQO pero incumple en el pH final, sin embargo se quiso evaluar la influencia del pH acido
en el contenido de metales, pues es la jarra que menor el volumen tiene, la jarra 3 y 4
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cumplen la normatividad de vertimientos en DQO y pH, además tienen el mejor índice de
Willcomb, pero el volumen de lodo generado es mucho más grande, haciendo que el
tratamiento sea más difícil, debido a que se tiene más residuo para tratar. También se
consideró importante evaluar el contenido de metales en estas jarras para determinar si es
completo el cumplimiento de la normatividad.
3.9. Resultados análisis de metales en el lodo y sobrenadante

Los resultados obtenidos de los contenidos de metales en los lodos de las 3 jarras tuvieron
que ser corregidos, debido a la dificultad en la determinación de metales que aportaban los
lodos para lograr obtener unas muestras aptas para los métodos de espectrofotometría de
absorción atómica y de plasma, para los cuales se requirió de realizar una digestión acida
previa de las muestras, por lo cual se requirió de la preparación de un blanco con agua
destilada, el cual tuvo el mismo procedimiento que las muestras seleccionadas para la
disminución de los errores por interferencia de los reactivos utilizados en la digestión, para
lograr la determinación del contenido real de metales presentes en el lodo y no el aportado
por los reactivos de la digestión, se realizó la resta de los metales presentes en el blanco
con los metales presentes en los lodos de las diferentes jarras. A continuación en la Tabla
30 se muestran los datos obtenidos y corregidos de los análisis de metales para las 3 jarras
seleccionadas y la comparación con los máximos permitidos según de la normatividad
ambiental vigente expresada en el decreto 1594 de 1984.
Tabla 30 Resultados análisis de metales para el lodo y sobrenadante de las 3 mejores
jarras

Hierro

mg/l Fe

0.549

235.45

169.2

171.65

157.5

231.15

128.3

Zinc

mg/l Zn

1.94

24.63

48.3

44.93

48.9

60.23

41.8

2

Resolució
n 1287
mg/Kg
(base
sólida)
No
especifica
2800

0.0036
0.0017
0.0001
1.21

0.02

40

0.1
1
0.5

400
1500
420

Parámetro

Cadmio
Plomo
Cromo
Níquel

Unidad

mg/l Cd
mg/l Pb
mg/l Cr
mg/l Ni

Contenidos
iniciales agua
residual de la
industria
petrolera

0.0057
0.0009
0.001
0.001

Jarra elegida 1

Jarra elegida 2

Jarra elegida 3

Lodo

Sobren.

Lodo

Sobren

Lodo

Sobren
.

0.0509
0.4036
0.1105
1.426

0.0035
0.0008
0.0098
1.03

0.0542
0.015
0.0012
1.396

0.0034
<0.03
0.0108
1.3

0.0501
0.0055
0.0267
1.636

Decreto
1594 de
1984
10

Fuente: Autoras

Los contenidos iniciales de metales y de sólidos suspendidos presentes en la muestra de
agua residual de la industria petrolera no sobrepasan en ningún parámetro comparado con
los máximos permitidos según el decreto 1594, por lo que se podría con las condiciones
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iniciales verter en un efluente dado el cumplimiento de la normatividad, sin embargo se
evaluó por medio de las jarras seleccionadas el comportamiento del ácido agotado en las
condiciones iniciales, y si aun después de los ensayos de jarras aun cumple con la
normatividad comparada.
Para facilitar el análisis de las concentraciones de metales tanto en el lodo como en el
sobrenadante a partir de los datos obtenidos se construyeron unas graficas comparativas
para facilitar el análisis de resultados. A continuación se grafican mediante histogramas los
datos obtenidos
Grafica 8 Histograma resultados metales presentes en lodos

Fuente: Autoras
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Grafica 9 Histograma resultados metales presentes en sobrenadantes

Fuente: Autoras

Los resultados obtenidos para los análisis de hierro, zinc y níquel contenidos en los lodos y
los sobrenadantes de las diferentes muestras analizadas después de los ensayos de jarras,
indican el incumplimiento de la normatividad para este parámetro puesto que sobrepasa de
10 mg/L para el caso del hierro, 2 mg/l en el caso del zinc y de 0.5 para el caso del níquel,
por lo que el uso del ácido agotado para disminuir los contenidos de hierro, zinc y níquel
iniciales de la muestra no es aconsejable pues no contribuye en la disminución sino por el
contrario aporta contenidos de estos metales, lo que afecta significativamente el
mejoramiento de la calidad de este tipo de agua residual.
Los resultados obtenidos de los contenidos de cadmio presentes en los lodos y
sobrenadante en las diferentes muestras después de los ensayos de jarras, aumentan el
contenido inicial de cadmio, sin embargo pese a este aumento no contribuye al
incumplimiento del máximo permitido según la normatividad, aunque es claro que el uso del
ácido no beneficia la disminución de este metal toxico y por lo tanto no es recomendable su
uso para el tratamiento del agua residual de la industria petrolera.
Según los resultados obtenidos en la determinación de plomo y cromo tanto en el lodo como
en el sobrenadante para las diferentes muestras, aumentan los contenidos iniciales con
excepción de la jarra elegida 1, en donde los contenidos en el sobrenadante son de 0.0008
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mg/L de plomo y de 0.0098 mg/L de cromo , lo que nos indica una disminución de los
contenidos de plomo y cromo iniciales, con respecto al resultado en el lodo para esa misma
jarra es de 0.4036 mg /L de plomo y de 0.1105 mg /L para cromo, lo que nos indica que
parte de la remoción de estos metales se debe a la retención de las partículas que conforman
el lodo, sin embargo el lodo generado pasa a ser un residuo peligroso por su contenido de
plomo y cromo, por lo que se necesitaría de un tratamiento especial para este residuo sólido,
sin olvidar el efecto positivo que tuvo el ácido agotado al poderse utilizar en la remoción de
los contenidos de cromo y plomo iniciales del agua residual de la industria petrolera, después
de la práctica de más pruebas de laboratorio para evaluar todos sus pros y contras.
3.10.

ANOVA

Las hipótesis nula y alterna para cada ANOVA realizado, son iguales debido a que se
involucran los mismos factores de filas y columnas es decir la dosificación y el pH, sin
embargo el factor respuesta si varia puesto que en el primer ANOVA se analiza la influencia
de los dos factores de dosificación y pH sobre la DQO de cada jarra.A continuación se
establecen las hipótesis nula y alterna del ANOVA.
Se establecen la hipótesis nula y alterna para el primer factor (Volumen coagulante)
Ho= 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5
Hi=𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5
Se establecen la hipótesis nula y alterna para el segundo factor (pH)
Ho= 𝜇𝑝𝐻 9 = 𝜇𝑝𝐻 10 = 𝜇𝑝𝐻10.5 = 𝜇𝑝𝐻 11 = 𝜇𝑝𝐻 12
Hi=𝜇𝑝𝐻 9 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 12
Se establecen la hipótesis nula y alterna para la interacción de los factores 1 y 2
Ho=𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 =
𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 =
𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 =
𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 =
𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 = 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 = 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 = 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 = 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5
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Hi= 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 9 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 ≠
𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 ≠
𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 10.5 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 ≠
𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 11 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5 ≠
𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 9.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10 ≠ 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 10.5 ≠ 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11 ≠ 𝜇𝑝𝐻 12 𝑦 𝐷𝑜𝑠𝑖𝑠 11.5

Los niveles de significación y de confianza serán del

5% (0.005) y 95 %(0.95)

respectivamente para presentar los resultados del ANOVA a través del p-valor o nivel crítico
con el cual simplemente se puede concluir si la hipótesis nula es o no rechazada. A
continuación se presentan los resultados generados por el software MiniTab 16.0 como
resultado del ANOVA practicado para la DQO:
Tabla 31 Two-way ANOVA: DQO Vs Volumen coagulante, Ph
Fuente de
variación

Factor
1(Volumen
coagulante)
Factor 2 (pH)
Interacción
entre F1 y F2
Error
Total

Grados
de
libertad
(gl)
4

Suma de
cuadrados
(SS)

Media de
cuadrados
(MS)

F

F

Calculado

Teórico

P

103318

25830

181.03

2.759

0

4
16

4249802
7694732

1062450
480921

7446.39
3370.62

2.759
2.069

0
0

25
49

3567
143
12051419
Fuente: Minitab 16.0

Para encontrar el FTeórico se emplearon las tablas de Valores críticos de la distribución F
(0.05) (Anexo A), una vez encontrado este valor se procedió a realizar la comparación con
el F calculado, dichos valores estadísticos se comparan con la siguiente relación 𝐹𝐶𝑎𝑙𝑐𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 ≥
𝐹𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜 , es decir la decisión para el factor 1, factor 2 e interacción entre F1 y F2 es la misma
de rechazar la hipótesis nula y se aceptar la hipótesis alterna , por lo que se concluye que
hay diferencias significativas entre las medias de los datos obtenidos para el ANOVA de
DQO.
De acuerdo con la regla de decisión de 𝑝 − 𝑣𝑎𝑙𝑜𝑟 < 0.05 y con la comparación del resultado
obtenido para el valor P de 0 para el factor 1, factor 2 e interacción entre F1 y F2 para el
ANOVA de DQO determinando el rechazo de la hipótesis nula H0 y la aceptación de la
hipótesis alterna.
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4. Conclusiones

 Para los resultados obtenidos en los ensayos de jarras en cuanto a los parámetros de
pH, DQO, cadmio, cromo y plomo, la mejor remoción se presentó a pH de 10.5.
 El uso del ácido agotado como coagulante es viable para reducción de parámetros como
la DQO, cadmio, cromo y plomo, sin embargo es de observar que los contenidos de zinc
y de hierro en el agua tratada se elevan, por lo que se debe tener en cuenta las
condiciones en las que se dosifica el coagulante
 Se realizó un análisis estadístico tipo ANOVA para determinar por medio de las reglas
de decisión 𝐹𝐶𝑎𝑙𝑐𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 ≥ 𝐹𝑡𝑒𝑜𝑟𝑖𝑐𝑜 y 𝑝 − 𝑣𝑎𝑙𝑜𝑟 < 0.05 logrando establecer si existen o no
diferencias significativas que afecten la media de los datos, determinando sí la influencia
de los factores evaluados (pH y volumen de coagulante) interviene en el desempeño del
ácido agotado como coagulante por medio de la determinación de la DQO, dando como
resultado el rechazo de la hipótesis nula y la aceptación de la hipótesis alterna, indicando
la existencia de diferencias significativas entre los factores evaluados y la interacción
entre ellos.
 En la revisión bibliográfica hecha en la metodología se determinó que una de las
principales variables a tener en cuenta en los coagulantes era el porcentaje (%) de
acidez del mismo, lo que sugiere que este parámetro debe ser corregido en el ácido
agotado antes de poder ser comercializado.
 El desempeño del ácido agotado como coagulante se encuentra en función del pH, como
se evidencio en los ensayos de jarras y por lo tanto es un parámetro importante de
controlar en las aguas que se deseen tratar con este tipo de coagulante.
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5. Recomendaciones

 Se recomienda realizar la evaluación del ácido agotado como coagulante en otros tipos
de aguas residuales industriales con el objetivo de ampliar la oferta de mercado.
 Se recomienda realizar el análisis de aguas residuales de la industria petrolera
procedentes de diferentes pozos o yacimientos petroleros.
 Se invita a evaluar la posibilidad de realizarle un tratamiento previo a la muestra de ácido
agotado para disminuir los contenidos de zinc y así minimizar las posibles interferencias
en el desempeño como coagulante.
 Se aconseja realizar los ensayos de jarras con dosis menores de coagulante para tratar
de encontrar que en el sobrenadante se disminuyan los niveles de hierro y zinc.
 Realizar la evaluación de los lodos generados, determinando si pertenecen a la
clasificación de peligrosos.
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ANEXOS
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Anexo A Valores críticos de la distribución F (0.05)
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Anexo B Resultados análisis de laboratorio determinación grasas y aceites agua
residual de la industria petrolera
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Anexo C Registro fotográfico ensayo de Jarras
Fotografía 4 Ensayo de jarras diferentes volúmenes de coagulante a pH 9

Fuente: Autoras

Fotografía 5 Ensayo de jarras diferentes volúmenes de coagulante a pH 10

Fuente: Autoras

Fotografía 6 Ensayo de jarras diferentes volúmenes de coagulante a pH 10.5

Fuente: Autoras
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Fotografía 7 Ensayo de jarras diferentes volúmenes de coagulante a pH 11

Fuente: Autoras

Fotografía 8 Ensayo de jarras diferentes volúmenes de coagulante a pH 12

Fuente: Autoras

89

Anexo D Resultados análisis de laboratorio metales (Níquel, Zinc y Hierro)
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Anexo E Resultados análisis de laboratorio metales (Plomo, Cadmio y Cromo)
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